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Abstract of DE 19851253 (A1) 

A method of forming solids (I) comprising bisphenol A in a stream of bisphenol A and phenol is claimed by 
(A) removing heat from the stream such that solids of bisphenol a are formed in the stream (B) creating 
and controlling turbulence in the stream to a selected degree to cause the solids formed to have a mean 
width exceeding 160 microns and a mean length to width ratio of less than 5:1 whereby the turbulence is 
controlled to a level below that at which secondary nucleation would occur. AN Independent claims is 
included for the resulting solids (I) formed. 



Data supplied from the espacenet database — Worldwide 



http://v3.espacenetxom/pu^ 8/31/2010 




® BUNDESREPUBLIK 
DEUTSCHLAND 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



© Offenlegungsschrift 
DE 198 51 253 A1 



© Int. CI 



7. 



C 07 C 39/16 

C 07 C 37/20 



@ Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
@ Offenlegungstag: 



198 51 253.8 
6. 11. 1998 
11. 5.2000 



CO 

m 

CM 

If) 
CO 



@ Anmelder: 

Gammill, Ben, Austin, Tex., US 

® Vertreter: 

Konig & Koster Patentanwalte, 80469 Miinchen 



© Erfinder: 

gleich Anmelder 



Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Verfahren und System zur Herstellung von Bisphenol A unter Verwendung von kontrollierter Turbulenz 

@ Verfahren/Systeme zur Herstellung eines verhaltnisma- 
fSig hochreinen Bisphenol-A-Produkts aus Phenol oder 
Aceton. Es wird eine kontrollierte Turbulenz dazu verwen- 
det, Bisphenol-A-Adduktfeststoffe mit verbesserten phy- 
sikalischen Eigenschaften zu bilden. Phenol wird vom Bis- 
phenol-A-Produkt abgetrennt, wahrend die Zersetzung 
von Bisphenol-A verhindert wird. 
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Beschreibung 

HINTERGRUND DER ERFINDUNG 

5 1 . Gebiet. der Erfindung 

Die vorliegende Erfindung betrifft allgemein Verfahren und Systeme zur Herstellung von verhaltnismaBig hochreinen 
Bisphenol-A-Produkten. Mehr im einzelnen, bei einem Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung beziehen sich die Verfahren 
und Systeme auf die Fertigung eines Bisphenol- A-Produkts von wenigstens 99 Gewichtsprozent Reinheit, das gebildet 
10 wird, wahrend die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird. Bei einem anderen Ausfiihrungsbeispiel beziehen sich 
die Verfahren und die Systeme auf die Bildung von Adduktfeststoffen, die Bisphenol A enthalten und ein Langen-zu- 
Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. Ein beliebiges der Ausfuhrungsbeispiele kann in Verbindung 
mit dem anderen Ausfiihrungsbeispiel verwendet werden. 

15 2. Beschreibung der im Zusammenhang stehenden Technik 

Bisphenol A ("BPA") isL ein wichtiges Ausgangsniaterial bei der Herstellung von Epoxidharzen und Poly carbon alhar- 
zen. Bisphenol A kann mittels verschiedener Techniken hergestellt werden, es wird jedoch gewohnlich in einer saureka- 
talysierten Kondensationsreaktion von zwei Molen Phenol und einem Mol Aceton erzeugt. Gewohnlich verwendete Ka- 

20 talysatoren umfassen Salzsaure, eine Mischung aus Schwefelsaure und Salzsaure und eine acide Form eines Ionenaus- 
tauschharzes. Ein Sekundarkatalysator kann verwendet werden, um die Reaktion zur Herstellung des p,p-Isomers hin 
und von der Herstellung des o,p-Isomers und anderer Verunreinigungen fort zu verschieben. In der nachfolgenden Be- 
schreibung soil sich vereinbarungsgemaB der Begriff "Bisphenol A" oder "BPA" auf das p,p-Isomer und nicht auf das 
o,p-Isomer beziehen, da das o,p-Isomer als Verunreinigung angesehen wird. Ein BPA-Produkt mit einer Reinheit von we- 

25 niger als etwa 99,5 Prozent ist gewohnlich zur Herstellung von Polycarbonaten nicht geeignet. 

Es ist den Fachleuten wohl bekannt, daB die Exposition von Bisphenol A gegen eine Temperatur, die sich seinem rei- 
ncn Schmclzpunkt (etwa 157°C) annahcrt oder dicscn ubcrschrcitct, zu einer Tcilzcrsctzung von Bisphenol A fiihrcn 
kann, so daB Phenol und Verunreinigungen wie Isopropenylphenol gebildet werden. Isopropenylphenol ist ein hochreak- 
tiver Stoff, der so polymerisiert, daB Farbkorpervorlaufer gebildet werden, die oxidiert werden konnen, um Farbkorper 

30 zu werden. Farbkorper sind ein unerwiinschter Stoff, der den Gelbfarbungsgrad von Polycarbonatharzen vergroBert. Der 
Gelbfarbungsgrad ist ein MaB fur die Klarheit des Harzes. Die Klarheit des Harzes nimmt zu, wenn der Gelbfarbungs- 
grad abnimmt. Eine temperaturinduzierte Zersetzung von Bisphenol A verstarkt sich, wenn die molare Phenolkonzentra- 
tion kleiner als diejenige von Bisphenol A ist, wahrend die Zersetzung srate zunimmt, wenn die Phenolkonzentration in 
bezug auf die Bisphenol- A- Konzentration abnimmt. Somit ist es vorteilhaft, die Temperatur unterhalb etwa 150°C in je- 

35 dem Verfahrensschritt zu halten, wo die Molzahl von vorhandenem Bisphenol A groBer als die Molzahl von vorhande- 
nem Phenol ist. Die Zersetzung von Bisphenol A nimmt mit der Zunahnie der Zeit zu, die Bisphenol A einer Temperatur 
oberhalb seines reinen Schmelzpunktes ausgesetzt ist. Die "Warmegeschichte" bezieht sich auf die Zeitdauer, die das 
BPA enthaltende Medium Temperaturen uber den reinen BPA-Schmelzpunkt hinaus exponiert war, wahrend die Anzahl 
von vorhandenen Bisphenol- A-Molen groBer als die Anzahl von vorhandenen Phenol-Molen ist. Die Fachleute erken- 

40 nen, daB die Eignung eines Bisphenol- A-Produkts als Ausgangsniaterial zur Erzeugung von Polycarbonaten und anderen 
ausgewahlten Materialien invers mit seiner Warmegeschichte verbunden ist. Eine signifikante Warmegeschichte kann 
das Bisphenol- A-Produkt vollig ungeeignet zur Herstellung von Polycarbonaten und ausgewahlten anderen Materialien 
machen. 

AuBerdem tragt die Exposition von Bisphenol A gegen Sauerstoff und/oder acide Stoffe zur Katalysierung der Zerset- 
45 zung von Bisphenol A bei. Daher besteht ein Ziel der Praktiker der Technik darin, den Eintritt von Sauerstoff und aciden 
Stoffen in den ProzeB auf ein Minimum herabzusetzen. Kleine Mengen eines sauren Stoffs und von Sauerstoff sind im 
ProzeBstrom unvermeidbar zugegen. Praktiker der Technik neigen dazu, Problemen entgegenzutreten, wenn ein Vaku- 
umsystem im Reinigungs- und/oder WiedergewinnungsprozeB verwendet wird, da ein derartiges System das Lecken von 
Luft in ProzeBstrome fordern kann, wodurch zusatzlicher Sauerstoff fur die Bildung von Farbkorperverunreinigungen 
50 geliefert wird. 

Die Alkoholfarbe wird gewohnlich als MaB fur die Tendenz des zur Herstellung von Epoxidharzen verwendeten Bis- 
phenol- A-Produkts verwendet, die Farbe der Epoxidharze zu verstarken. Wenn die Alkoholfarbe eines BPA-Produkts ab- 
nimmt, nimmt die Tendenz des BPA-Produkts zur Verstarkung der Farbe eines Epoxidharzes ab. BPA-Produkte mit einer 
Alkoholfarbe von mehr als 20 konnen ungeeignet als Ausgangsniaterial fur einige Epoxy-Prozesse sein. Die kaustische 
55 Farbe wird gewohnlich als MaB fur die Tendenz des zur Herstellung von Polycarbonatharzen verwendeten Bisphenol- A- 
Produkts verwendet, den Gelbfarbungsgrad der Harze zu vergroBern. Wenn die kaustische Farbe eines BPA-Produkts ab- 
nimmt, nimmt die Tendenz des BPA-Produkts ab, den Gelbfarbungsgrad zu vergroBern. BPA-Produkte mit einer kausti- 
schen Farbe von mehr als 15 neigen dazu, daB sie zur Herstellung von Polycarbonaten mit niedrigen Gelbfarbungsgraden 
ungeeignet sind. 

60 Bei der Darstellung von Bisphenol A durch die Reaktion von Phenol und Aceton fiihren die technischen Praktiker ge- 
wohnlich einen Anfangsreinigungsschritt (d. h. den ersten Adduktkristallisationsschritt) durch, bei dem ein Adduktfest- 
stoff (d. h. Adduktkri stall) gebildet wird, der eine im wesentlichen gleiche Zahl von Molen von Bisphenol A und Phenol 
aufweist. 

Einige Verfahren beziehen sich auf die direkte Wiedergewinnung eines Bisphenol- A-Produkts aus dem BPA-Phenol- 
65 Adduktkri stall ohne weitere Zwischenreinigungsschritte. Das Bisphenol- A- Produkt wird dann ublicherweise wiederge- 
wonnen. Haufig umfassen diese Verfahren eine zweite Adduktkri stallisation zur Erzeugung eines Zwischenklassenpro- 
dukts aus der Ausgangslauge (d. h. aus dem fliissigen AbfluB beim ersten Adduktkristallisationsschritt), die nicht die 
Wirkung hatte, sich bei der ersten Adduktkristallisation zu verfestigen. Die Zwischenklassenfeststoffe werden dann iib- 
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licherweise in den Zuleitungsstrom der ersten Adduktkristallisationszone zuriickgefuhrt, um die Bisphenol- A-Konzen- 
tration im Zuleitungsstrom zu vergroBern und die Bisphenol- A-Menge in bezug auf Verunreinigungen in der ersten Ad- 
duktkristallisationszone zu vergroBern. 

Einige Verfahren beziehen sich darauf, den Adduktkri stall zur Bildung einer Schmelze zu schmelzen und dann Phenol 
aus der Schmelze in einem Fallfilmverdampfer oder einem Dunnfilmverdampfer abzustreifen. 5 

Die oben beschriebenen Verfahren arbeiten iiblicherweise in einem Vakuum unter einem Druck von etwa 30-50 Torr 
und setzen Bisphenol A einer Temperatur von etwa 180-200°C aus. Spurenmengen von Phenol werden dann durch 
Darnpfstrippen bei einer Temperatur von gewohnlich um 180-200°C entfernt, wobei sie eine als "Rohbisphenol A" be- 
zeichnete Bodensatzschmelze zuriicklassen. Das Rohbisphenol A wird dann weiter in einem von Phenol verschiedenen 

♦ » 

Medium gereinigt, wobei das Medium ublicherweise ein organisches Losungsmittel ist. Ublicherweise wird das Roh- 10 
bisphenol A aus dem Medium kristallisiert und dann wird das Bisphenol- A-Produkt gewohnlich geschmolzen und einer 
Destillationsprozedur ausgesetzt, um restliches Losungsmittel aus der Schmelze zu entfernen, bevor ein Bisphenol- A- 
Produkt wiedergewonnen wird. 

Einige Verfahren beziehen sich darauf, die Adduktkri stalle in reinem Phenol wieder aufzulosen und wieder ein Bis- 
phenol- A- Adduktkristall in einem zweiten Kristallisationsschritt zu extrahieren. Phenol kann dann unter Verwendung ei- 15 
nes Fallfilmverdarnpfers oder eines Dunnfilmverdampfers und eines Dampf strippers bei Temperaturen wie oben be- 
schrieben entfernt werden. Das verbleibende ferliggestellie Bisphenol A wird dann in einem Spruhkristallisations- oder 
FlockenbildungsprozeB verfestigt. Derartige Spruhkristallisations- und Flockenbildungsprozesse sind im Stand der 
Technik wohl bekannt. 

Es gibt eine Anzahl von Techniken zur Gewinnung eines ausreichend reinen Bisphenol- A-Produkts zur Verwendung 20 
in Polycarbonaten, es wird jedoch angenommen, daB samtliche derartigen Prozesse, die von den Fachleuten der Technik 
verwendet w r erden, Bisphenol A einer Temperatur oberhalb von wenigstens 160°C aussetzen. 

Chang et al. (US-Patent Nr. 4 533 764) scheinen ein Verfahren zu offenbaren, das darauf gerichtet ist, "die verbleiben- 
den kleinen Losungsmittelmengen zu einem Parts-per-million-Pegel zu entfernen", wobei das Losungsmittel ein "einge- 
schlossenes Losungsmittel" ist, das in "aus Losungsmittelkristallisation hergestelltem" Bisphenol A vorhanden ist. 25 
Chang et al. erwahnen Losungsmittel einschlieBlich Methanol, Aceton, Methylformiat, Benzol, Toluol, Xylol, 2-Propa- 
nol, Chloroform, Mcthylcnchlorid, Ethylcndichlorid und Trichlorcthan, jedoch wird Phenol nicht als auf den ProzcB von 
Chang et al. anwendbares Losungsmittel angegeben. 

Iimuro et al. (US-Patent Nr. 4 931 146) scheinen einen ProzeB zu offenbaren, um Bisphenol A mit hoher Prioritat zu 
erhalten, indem Phenol aus einem Addukt von Bisphenol A mit Phenol entfernt wird und fortlaufend das Restphenol 30 
durch Darnpfstrippen entfernt wird, wobei eine Mehrrohrenfiillkorperkolonne als Strippanlage verwendet wird. Die Me- 
thode von Iimuro et al. scheint jedoch Bisphenol A hohen Temperaturen (160°-200°C) wahrend der Phenolentfernung 
auszusetzen. 

Jakob et al. (US -Patent Nr. 5 269 887) scheinen ein Verfahren zu offenbaren, bei dem Phenol aus einem BPA-Phenol- 
addukt unter Verwendung einer Feststoffphasentrocknung (Sublimation) entfernt wird. Das Verfahren von Jakob et al. 35 
verwendet jedoch ein Vakuum. Dieses Vakuum hat die Tendenz, das Lecken von Luft in den ProzeB zu begiinstigen. Ein 
Ziel von Praktikern der Technik besteht darin, die Sauerstoffexposition im System auf ein Minimum herabzusetzen, um 
die Bildung von Farbkorpern zu vermeiden. 

Eine Zahl weiterer Patente scheint darauf gerichtet zu sein, Bisphenol A zu reinigen, einschlieBlich US-Patent Nr. 
4 354 046, US-Patent Nr. 3 673 262, US-Patent Nr. 3 290 391, US-Patent Nr. 3 219 549, US-Patent Nr. 2 791 616, US- 40 
Patent Nr. 3 326 986, US-Patent Nr. 3 535 389 und US-Patent Nr. 5 475 152. Es wird angenommen, daB die Losungsmit- 
tel-Extraktionstechniken, die bei vielen dieser Verweisstellen dargestellt werden, gewohnlich anschlieBend auf einen 
Hochtemperatur-Destillationsschritt ausgefuhrt werden, bei dem ein Rohbisphenol- A-Produkt erhalten wird. Es wird an- 
genommen, daB derartige Extraktionstechniken allein unzureichend sind, ein Bisphenol- A-Produkt mit zweckmaBiger 
Reinheit zur Verwendung in Polycarbonatharzen herzustellen. 45 

Samtliche der oben erwahnten Patente werden hierin durch Bezugnahme aufgenommen. 

Adduktfeststoffe von Bisphenol A haben eine natiirliche Tendenz, zu einer langen, schlanken Form zu wachsen. Prak- 
tiker des Standes der Technik stellen ublicherweise Bisphenol- A-Feststoffe mit einem Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von 
wenigstens 5 : 1 her. Bei der Zubereitung von Adduktfeststoffen, die Bisphenol A enthalten, wird die Bildung von "kur- 
zen", "fetten", robusten FeststofYen mit dem geringstmoglichen Langen-zu-Breiten-Verhaltnis bevorzugt, um die Bil- 50 
dung eines stabilen und porosen Kuchens wahrend der Gewinnung der Feststoffe zu gestatten. Wenn die Porositat des 
Feststoffkuchens zunimmt, ninimt der Kuchenwaschwirkungsgrad zu und die Flussigkeitsentfernungseigenschaften des 
Kuchens sind verstarkt. Praktiker in der Technik zielen darauf ab, eine sanfte Umgebung fur die Verfestigung zu schaf- 
fen, um ein Brechen der Feststoffe zu verhindern. AuBerdem vermeidet eine sanfte Umgebung Turbulenz, die zur Her- 
beifiihrung einer sekundaren Nukleierung fiihren kann. Eine sekundare Nukleierung hat die Tendenz, zur Bildung von 55 
"Feinstkornfraktionen" zu fiihren. "Feinstkornfraktionen' 1 sind verhaltnismaBig kleine (z. B. kleiner als 20 um Durch- 
schnittsbreite) unemiinschte Feststoffe, die die Bildung eines festen, kompakten Kuchens mit schlechten Fliissigkeits- 
entfernungs- und Wascheigenschaften begiinstigen. Feste, kompakte Kuchen haben ein groBes Oberflachen-zu-\blu- 
men-Verhaltnis und haben die Tendenz, UbermaBige Fliissigkeitsmengen zu halten. Praktiker zielen darauf ab, groBere 
Feststoffkorper zu erzeugen, um die Kornpaktierung des gewonnenen Feststoffkuchens zu verhindern. Um die Bildung 60 
groBerer Feststoffe zu erreichen, halten Praktiker der Technik eine niedrige Stromgeschwindigkeit in ihren Kristallisato- 
ren bei, um Turbulenz und Brechen der gebildeten Feststoffe zu verhindern. AuBerdem entfernen einige Praktiker der 
Technik Aceton und Wasser aus der Zusammensetzung, aus der der BPA-Phenol-Adduktfeststoff gebildet wird. Aceton 
und Wasser werden aus der Zusammensetzung vor ihrer Einfuhrung in eine Verfestigungseinheit entfernt, wo der Ad- 
duktfeststoff gebildet wird. Eine Wirkung der Entfernung von Aceton und Wasser ist eine signifikante Zunahme der Vis- 65 
kositat der Zusammensetzung, die die Bildung von Turbulenz in der Verfestigungseinheit verhindert. 
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ZUS AMMENFAS SUNG DER ERFINDUNG 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung betrifft die Herstellung eines Bisphenol-A-Produkts mit mehr als etwa 99 Ge- 
wichtsprozent Reinheit, das in einem ProzeB gebildet wird, wobei eine Zersetzung des Bisphenols A verhindert wird. 
5 Phenol und Aceton konnen zu einer Reaktion gebracht werden, was zu einem ReaktorabfluB fuhrt, der Bisphenol A, Phe- 
nol, nicht reagiertes Aceton und durch die Reaktion erzeugtes Wasser umfaBt. Der AbfluB kann zu einem ersten Verfe- 
stigungssystem und dann zu einem ersten Wiedergewinnungs system gerichtet sein, wo ein Feststoff (z. B. Addukt) von 
Bisphenol A und Phenol erhalten wird. Wasser (z. B. Fliissigkeit oder Dampf) kann zu dem Addukt zugegeben werden, 
um eine Adduktlosung mit einem niedrigeren vSchmelzpunkt. als dem Adduktfeststoff zu bilden. Der Adduktfeststoff 

10 kann geschmolzen sein, bevor Wasser zugegeben wird. Phenol kann aus der Adduktlosung in einer Kolonne bei einer 
Temperatur unterhalb von etwa 150°C entfernt werden, um die Zersetzung von Bisphenol A zu Farbkorpervorlaufern zu 
verhindern. Der Druck der Kolonne ist vorzugsweise groBer als Atmospharendruck, um ein Lecken von Luft in das Sy- 
stem zu verhindern, die im System vorhandene beliebige Farbkorpervorlaufer oxidieren kann. Der Kolonnenbodenpro- 
duktstrom enthalt vorzugsweise weniger als etwa 1 Gewichtsprozent Phenol und wenigstens ein Teil von ihm ist vor- 

15 zugsweise zu einem zweiten Verfestigungssystem und zweiten Wiedergewinnungssystem gerichtet, wo ein Bisphenol-A- 
Produkt erhalten wird, das wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent Bisphenol A enthalt. 

Ein anderes Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung betrifft die Bildung von "Feststoff en", die Bisphenol A enthalten und 
ein rnittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als 5 : 1 haben. Es soli hierbei verstanden werden, daB "Fest- 
stoffe" sich auf niitzliche, Anwachsfeststoffe wie Kristalle und dergleichen bezieht. Phenol und Aceton konnen zur Re- 

20 aktion gebracht werden, was zu einem ReaktorabfluB fuhrt, der Bisphenol A, Phenol, nicht reagiertes Aceton und bei der 
Reaktion erzeugtes Wasser einschlieBt. Der AbfluB kann durch eine Verfestigungskammer durchgefiihrt werden. Die 
Turbulenz der Stromung in der Kammer wird vorzugsweise uberwacht. Die Turbulenz des Stroms wird auch kontrolliert, 
um eine ausreichend turbulente Stromung zuzulassen, um erste Feststoffe zur Initiierung der Bildung der zweiten Fest- 
stoffe mit einem Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 zuzulassen. Die Turbulenz kann auch kontrol- 

25 liert werden, um zu hemmen oder zu verhindern: (a) daB durch die Turbulenz eine wesentliche sekundare Nukleierung 
induziert wird, (b) eine Verschmutzungsrate einer Kiihlflache eine spezifizierte Rate ubersteigt, und/oder (c) die Bildung 
von Fcinstfraktioncn. Ein Teil des Stroms tritt vorzugsweise aus der Kammer in ein Wiedergewinnungssystem aus, wo 
das Feststoffprodukt vorzugsweise abgetrennt und gewaschen wird. Der Teil des Stroms, der nicht als Feststoffprodukt 
wiedergewonnen wird, wird vorzugsweise zu einer Trockenkolonne gefuhrt, wo Aceton und Wasser entfernt werden. Die 

30 Trockenkolonne befindet sich vorzugsweise stromabwarts des ersten Verfestigungs systems, so daB die Viskositat des Re- 
aktorabflusses nicht vor der Einfiihrung des Abflusses in die Verfestigungskammer erhoht wird. 

Die oben erwahnten Ausfuhrungsbeispiele konnen in Kombination miteinander verwendet werden. Bei einem weite- 
ren Ausfuhrungsbeispiel kann das oben erwahnte verbesserte Verfestigungsverfahren verwendet werden, um das BPA- 
Phenoladdukt bei dem oben erwahnten Verfahren zur Herstellung eines Bisphenol- A- Produkts mit wenigstens einer 

35 Reinheit von 99 Gewichtsprozent herzustellen, wahrend die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird. 

Ein Vorteil eines Ausfuhrungsbeispiels der Erfindung besteht darin, daB es zur Herstellung eines Bisphenol- A-Pro- 
dukts mit wenigstens 99 Gewichtsprozent Bisphenol A verwendet werden kann, das keine Warmegeschichte hat. 

Ein weiterer Vorteil der Erfindung besteht darin, daB sie dazu verwendet werden kann, den Schmelzpunkt eines BPA- 
Phenol-Adduktfeststoffes zu verringern, was die Entfernung von Phenol in einer Kolonne bei einem Druck von wenig- 

40 stens Atmospharendruck und bei einer niedrigeren Temperatur gestattet, als es bei herkommlichen Prozessen moglich ist. 
Ein weiterer Vorteil der Erfindung betrifft die Verbesserung der physikalischen Eigenschaften von B isphenol- A- Ad- 
duktfeststoff en . 

Ein noch weiterer Vorteil der Erfindung betrifft die Verringerung der Verschmutzungsrate bei einem Bisphenol- A- Ver- 
festigungssystem zur Verbesserung der Produktionskapazitat des Systems. 
45 Ein noch weiterer Vorteil der Erfindung betrifft die Beibehaltung einer giinstigen Stromviskositat, um die Erzeugung 
eines ausgewahlten kontrollierten TurbulenzausmaBes in einem Bisphenol- A- Verfestigungssystem zu erleichtern. 

Ein weiterer Vorteil der Erfindung betrifft die Verringerung der Konzentration von Spurensauren und Chloriden in ei- 
ner Adduktlosung mit einem Anionenaustauschharz. 

Ein noch weiterer Vorteil der Erfindung ist darauf gerichtet, das Vorhandensein von Feinstpartikeln in einer Bisphenol- 
50 A-Verfestigungseinheit auszuschalten, ohne Warme zum System zuzugeben. 

Weitere Vorteile und neue Merkmale sind in der folgenden detaillierten Beschreibung gegeben und werden fur die 
Fachleute offensichtlich. 

KURZE BESCHREIBUNG DER ZEICHNUNGEN 

55 

Fig, 1 ist ein FluBdiagramm, das verschiedene Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung veranschaulicht. 
Fig, 1A zeigt alternative Ausfuhrungsbeispiele von Trocknern. 

Fig. IB zeigt alternative Ausfuhrungsbeispiele von Kristallisatoren in einem zweiten Verfestigungssystem. 

Fig. 1C zeigt alternative Ausfuhrungsbeispiele eines ersten Wiedergewinnungs sy stems 40. 
60 Fig. 2 ist ein schematisches Diagramm eines Ausfuhrungsbeispiels eines Verfestigungssystems. 

Fig. 3 ist. ein schematisches Diagramm eines weiteren Ausfuhrungsbeispiels eines Verfestigungssystems. 

Fig. 4 ist ein schematisches Diagramm eines Ausfuhrungsbeispiels einer Kolonne. 

Fig. 5 ist ein schematisches Diagramm eines Ausfuhrungsbeispiels einer Pumpe. 

Fig. 6 ist ein schematisches Diagramm eines weiteren Ausfuhrungsbeispiels einer Pumpe. 
65 Fig. 7 ist eine kumulative Volumen/Gewichtsdarstellung fur verschiedene Feststoffe (Kristalle), die in einer Anlage in 
Indien hergestellt worden sind. 
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DETAHXIERTE BES CHREIBUNG 

Diese Erfindung betrifft allgemein Verfahren, Systeme und Vorrichtungen zur Herstellung eines verhaltnismaBig 
hochreinen Bisphenol-A-Produkts. 

Bezug nehmend auf Fig. 1, in einem Ausfiihrungsbeispiel wird eine Mischung 1 aus Phenol und Aceton in einen Re- 5 
aktor 10 eingefuhrt. Die Mischung 1 kann vorzugsweise bei einer Temperatur im Bereich von etwa 60°C bis etwa 65°C 
liegen. Die Mischung 1 kann in ein Reaktorsystem eingefuhrt werden, das mehr als einen Reaktor 10 einschlieBt, und die 
Reaktoren konnen parallel, in Reihe oder in parallelen StraBen angeordnet sein, wobei die StraBen in Reihe angeschlos- 
sene Reaktoren einschlieRen. 

Der Reaktor 10 enthalt vorzugsweise einen Ionenaustausch (z. B. Kationen)-Harzkatalysator in der Form von Kiigel- 10 
chen, obwohl die Reaktion von Phenol und Aceton zur Herstellung von Bisphenol A durch verschiedene andere im Stand 
der Technik wohl bekannte Katalysatoren ausgefiihrt werden kann. Ein Ionenaustauschharz 13 kann eine signifikante 
Menge an Farbkorpern und anderen Verunreinigungen absorbieren. Wasser kann auch durch das Harz 13 absorbiert wer- 
den, was dazu fiihrt, daB es quillt und Mengen an Farbkorpern und anderen Verunreinigungen in den ProzeBstrom iiber- 
tragt. Die in den Reaktor 10 in der Mischung 1 eintretende Wassermenge wird vorzugsweise auf ein Minimum herabge- 15 
setzt, da wahrend der Reaktion von Phenol und Aceton eine zusatzliche Wassermenge gebildet wird. Bei einem Ausfiih- 
rungsbeispiel enthalt die Mischung 1 vorzugsweise weniger als 0,1 GewichLsprozent Wasser. Die Reaktion von Phenol 
und Aceton ist exotherm, jedoch wird der Reaktor 10 vorzugsweise so betrieben, daB die wahrend der Reaktion erzeugte 
Warme bewirkt, daB der ReaktorabfluB bei einer Temperatur unterhalb von etwa 75°C herauskommt. Wenn der Reaktor- 
abfluB 12 bei einer Temperatur von mehr als etwa 75 °C liegt, kann ein Kiihler 11 benotigt werden, um den AbfluB zu kiih- 20 
len, um eine wirksame Funktion des ersten Verfestigungssy stems 20 zu gestatten. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel stromt 
die Mischung 1 vertikal durch den Reaktor in einer Richtung vom Boden des Reaktors aus zum oberen Ende des Reak- 
tors. Aceton wird vorzugsweise in einem leichten stochiometrischen UberschuB von im Reaktor 10 gebildeten Bisphenol 
A gehalten, um die Bildung zusatzlicher Verunreinigungen zu verhindern, wodurch eine entsprechende Verringerung bei 
der BPA-Bildung verhindert wird. Der ReaktorabfluB 12 umfaBt Bisphenol A, Phenol und vorzugsweise weniger als 25 
etwa 3 Gewichtsprozent (und mehr bevorzugt weniger als etwa 1 Gewichtsprozent) jeweils von Wasser und Aceton. 

Praktikcr des Standcs der Technik zweigen zu Rcinigungszwcckcn gcwohnlich wenigstens einen Tcil von schweren 
ProzeBverunreinigungen ab, wenn sie einen vorbestimmten Pegel im Reaktor 10 erreichen oder uberschreiten. Der Ab- 
zweigstrom wird gewohnlich aus einem Strom abgezogen, der zu den Reaktoren zuriickgefuhrt wird. Bei einem Ausfiih- 
rungsbeispiel der Erfindung wird es gestattet, daB sich der Verunreinigungspegel aufbaut, bis er einen Gleichgewichtspe- 30 
gel erreicht oder iiberschreitet. Der Gleichgewichts-Verunreinigungspegel wird erreicht, wenn etwa 1 Teil Verunreini- 
gungen fur eine Menge von Bisphenol A zwischen etwa 1,4 und 2,0 Teilen vorhanden ist. Wahrend der Verunreinigungs- 
pegel bei dem Gleichgewichtspegel liegt oder diesen iiberschreitet, werden wenige oder keine neuen Verunreinigungen 
im Reaktor gebildet. Der Verunreinigungspegel kann sich dem Gleichgewichtspegel annahern, wenn sich Verunreinigun- 
gen wieder zur Bildung von BPA anordnen, und der Verunreinigungspegel kann unter den Gleichgewichtspegel fallen, 35 
wenn Verunreinigungen den ProzeB in einem Bisphenol-A-Produkt verlassen. Eine verhaltnismaBig kleine Menge neuer 
Verunreinigungen kann sich bilden, um die Verunreinigungen zu ersetzen, die sich wieder angeordnet haben, um BPA zu 
bilden, oder die den ProzeB in einem BPA-Produkt verlassen haben. Das Ionenaustauschharz 13 ist vorzugsweise in der 
Lage, Verunreinigungen wahrend einer erheblichen Zeitperiode zu absorbieren, bevor eine Regeneration oder ein Aus- 
tausch des Harzes erforderlich ist. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel erfolgt das Abzweigen von Verunreinigungen zu Rei- 40 
nigungszwecken und der Austausch oder die Regeneration des Ionenaustauschharzes jeweils einmal pro Betriebsjahr. 
Ein weniger haufigeres Reinigen, als es bei herkommlichen Verfahren ausgefiihrt wird, verringert die Menge von gebil- 
deten Verunreinigungen wesentlich, wobei es von daher die Masse an Verunreinigungen verringert, die behandelt werden 
miissen. AuBerdem fiihrt eine Verringerung der gebildeten Masse von Verunreinigungen dazu, daB die Masse des BPA- 
Produkts vergroBert wird, die pro Einheitsmasse der Mischung 1 erzeugt werden kann. 45 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird der ReaktorabfluB 12 zu einem ersten Verfestigungssy stem 20 gerichtet. Eine 
Anzahl von Ausfiihrungsbeispielen des Verfestigungssystems 20 ist in Fig. 2 und Fig. 3 veranschaulicht. Das Verfesti- 
gungssystem 20 umfaBt vorzugsweise eine Verfestigungskammer 21, innerhalb von der der Strom 34 im wesentlichen 
fortlaufend geriihrt, geschiittelt oder umgewalzt wird. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel umfaBt die Verfestigungskammer 
eine Leitungsschleife. Eine derartige Verfestigungskammer (z. B. Leitungsschleife), die auf Verfahren der vorliegenden 50 
Erfindung anwendbar ist, kann von Messo-Chemietechnik in Duisburg, Deutschland bezogen werden. Innerhalb der Ver- 
festigungskammer befindet sich eine Verfestigungszone, ein Bereich, wo sich Feststoffe im Strom 34 bilden konnen. 

Die Verfestigungszone tritt auf, wo der Strom 34 mit Bisphenol A " libers attigt" ist. Eine "Ubersattigung" des Stroms 
34 mit Bisphenol A bedeutet, daB im Strom 34 ein UberschuB an Bisphenol A vorhanden ist derart, daB sich nicht samt- 
liches vorhandene Bisphenol A im Strom 34 auflosen kann. Eine Ubersattigung bedeutet allgemein, daB sich der Strom 55 
unterhalb seines "Triibungspunktes" in bezug auf Bisphenol A befindet. Wenn die Temperatur des Stroms 34 abgesenkt 
wird, nimmt dann die Losbarkeit von Bisphenol A im Strom ab. Der "Triibungspunkt" eines Stroms ist die Temperatur, 
bei der die Bildung von Feststoffen im Strom als erstes optisch beobachtet werden kann. 

Die Bildung von Feststoffen im Strom 34 hort dann ohne Ubersattigung auf. Als solches hort dann die Bildung von 
Feststoffen im Strom 34 auf, wenn sich eine Menge von Bisphenol A verfestigt und bewirkt, daB die Konzentration von 60 
Bisphenol A in der Fluidphase unterhalb einen Konzentrat.ionsbereich abfallt, der fur die Ubersattigung erforderlich ist. 

Die Bildung von Feststoffen hort auch auf, wenn die Stromtemperatur iiber den Triibungspunkt ansteigt. Ein derartiger 
Temperaturanstieg kann auf Warme beruhen, die durch die Verfestigung und/oder die Einstromung einer Zuleitung bei 
einer Temperatur oberhalb des Triibungspunktes erzeugt wird. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel umfaBt die Verfestigungs- 
zone im wesentlichen samtliche Stellen, wo der Strom 34 in der Verfestigungskammer 21a vorhanden ist. Bei einem Aus- 65 
fiihrungsbeispiel hat die Verfestigungskammer 21b eine ausreichende Lange, um es zu gestatten, daB der Strom 34 im 
wesentlichen auf den Pegel der Bisphenol- A-Sattigung in der Leitungsschleife bei der S telle 22 fallt, die sich unmittelbar 
davor befindet, wo die Zuleitung als erstes in das Verfestigungssystem 20 durch die Zufiihrungsleitung 28 eintritt. 
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Praktiker der Technik zielen gewohnlich darauf ab, eine Bisphenol-A-Konzentration unterhalb etwa 20 Gewichtspro- 
zent im Zuleitungsstrom zum Verfestigungssystem 20 beizubehalten. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel der Erflndung um- 
faBt der Zuleitungsstrom zum Verfestigungssystem 20 jedoch etwa 30 Gewichtsprozent Bisphenol A, etwa 50 Gewichts- 
prozent Phenol und etwa 20 Gewichtsprozent Verunreinigungen. Die Verfahren der vorliegenden Erflndung gestatten die 
5 Bildung einer ausreichenden Menge an Feststoffen mit einer geeigneten Fonn, wobei die Zufuhrungszusammensetzun- 
gen verwendet werden, die oben beschrieben worden sind, sowie viele andere Zufiihrungszusammensetzungen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt ein Kuhlsystern 23b eine Kiihlflache 24b und wird innerhalb der Verfesti- 
gungskammer verwendet, um Warme aus der Kammer abzufiihren derart, daB die Temperatur des Stroms 34 in der Ver- 
festigungszone innerhalb eines vorbestimmten Bereichs (d. h. zwischen etwa 40°C und etwa 55°C) kontrolliert. wird. Bei 

10 einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das Kiihlsystem 23b einen Rohrenwarmeaustauscher und der Strom 34 flieBt vor- 
zugsweise durch die Rohre 132 des Austauschers, wobei ein Kiihlfluid durch die Mantelseite stromt. Bei einem Ausfiih- 
rungsbeispiel umfaBt das Verfestigungssystem 21a vorzugsweise einen Behalter 175 mit einer Kiihlflache 24a (die z. B. 
auf einer Kuhlschlange 171 liegt), die sich innerhalb des Behalters befindet. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das 
Verfestigungssystem 21a einen Behalter mit einer Kiihlflache 24a (die sich z. B. auf einer Kuhlschlange 176 befindet), 

15 die auf der AuBenseite des Behalters liegt. Bei jedem der obigen Ausfiihrungsbeispiele ist das Kiihlfluid vorzugsweise 
Wasser, obwohl eine beliebige aus einer Anzahl von Kiihlfluiden verwendet werden kann. Eine Anzahl weiterer Kiihlsy- 
sleme kann innerhalb des Verfestigungssystems 20 verwendet werden. Vorzugsweise wird der Strom 34 bei einer Tem- 
peratur oberhalb von 40°C gehalten, um das Gefrieren von Phenol zu verhindern, das einen reinen Schmelzpunkt bei 
etwa 41°C aufweist. 

20 Einige Praktiker entfernen einen signifikanten Teil des Wassers und Acetons im ReaktorabfluB 12 vor dem Eintreten 
des Abflusses in die Verfestigungskammer 21. Die Entfernung von Wasser und Aceton aus dem Strom vergroBert die 
Viskositat des Stroms und verringert die Losbarkeit des Bisphenols A im AbfluB 12. Von daher haben Verfestigungskiih- 
lerfordernisse die Tendenz abzunehmen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel der Erflndung bleiben jedoch Wasser und Aceton vorzugsweise im AbfluB 12, wenn er 

25 in das erste Verfestigungssystem 20 eintritt. Bisphenol A ist im AbfluB 12 vor der Entfernung von Wasser und Aceton aus 
dem AbfluB loslicher. Daher kann die TriibungspunkUemperatur des Abflusses 12 verringert werden, indem das Wasser 
und das Aceton im AbfluB 12 bleiben. Praktiker suchcn gewohnlich, die fur die Vcrfcstigung bcnotigtc Kiihlmcngc auf 
ein Minimum herabzusetzen, jedoch kann eine zusatzliche Kiihlung fiir die Verfestigung benotigt werden, wenn es ge- 
stattet wird, daB Aceton und Wasser im AbfluB 12 bleiben. Das Vorhandensein von Aceton und Wasser im Strom 34 ver- 

30 ringert seine Viskositat, liefert jedoch Vorteile wie untenstehend beschrieben. 

Die Turbulenz des Stroms 34 wird kontrolliert, wenn er durch die Kammer 21 durchtritt. Ein signifikantes Ausfuh- 
rungsbeispiel der Erflndung bezieht sich darauf, daB die Turbulenz im Strom 34 erzielt und kontrolliert wird, um einen 
ausgewahlten Pegel der turbulenten Stromung zu erreichen, der ausreichend ist, einen Teil der Feststoffe im Strom zu 
brechen oder zu fragmentieren. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel kontrolliert ein Antriebssystem 141b die Geschwindig- 

35 keit des Stroms 34, so daB Turbulenz im Strom erzeugt wird, wenn er durch die Kammer 21b durchtritt. Bei einem Aus- 
fiihrungsbeispiel wird Turbulenz im Strom 34 erzeugt und kontrolliert, wenn er durch die Kammer 21a durchtritt, wobei 
ein Antriebssystem 141a verwendet wird. Turbulenz tritt im Strom 34 vorzugsweise auf, wenn der Strom die Kiihlflache 
24a/24b kontaktiert Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird Turbulenz erzeugt und im Strom 34 kontrolliert, wenn er in 
den Rohren 132 eines Kuhlsy stems 23b durchtritt. Bei einem anderen Ausfuhrungsbeispiel wird Turbulenz erzeugt und 

40 im Strom 34 kontrolliert, wenn er iiber die Schlange 171 in der Verfestigungskammer 21a durchtritt. Bei einem noch wei- 
teren Ausfuhrungsbeispiel wird Turbulenz erzeugt und im Strom 34 kontrolliert, wenn er die Kiihlflache 24a sowohl der 
Schlange 171 als auch der Schlange 176 kontaktiert. 

Es wird angenommen, daB die Erzeugung und Kontrolle von Turbulenz auf die oben beschriebene Weise herkommli- 
cher Einsicht entgegengesetzt ist. Praktiker zielen gewohnlich darauf ab zu verhindern, daB sich Feststoffe fragrnentie- 

45 ren, um die Bildung groBerer Feststoffkorper zu gestatten. Das Verfahren der vorliegenden Erflndung bezieht sich jedoch 
darauf, einen Teil der Feststoffe in der Kammer 21 zu fragmentieren, der als "erste Feststoffe" bekannt ist. "Erste Fest- 
stoffe" sind Feststoffe, die aufgrund ihres verhaltnismaBig groBen Langen-zu-Breiten-Verhaltnis ses (z. B. iiblicherweise 
6:1,8:1 oder groBer) eine Tendenz zur Fragmentierung aufweisen, wenn sie der in der Kammer 21 erzeugten kontrol- 
lierten Turbulenz ausgesetzt werden. Das verhaltnismaBig groBe Langen-zu-Breiten-Verhaltnis verleiht den ersten Fest- 

50 stoffen eine geringe Balkenfestigkeit, was sie fiir ein Brechen in einer Richtung parallel zu ihrer Breite empfanglich 
macht. Die ersten Feststoffe sind unerwunscht, da sie in kleinere Partikel fragmentieren, wenn sie den Zentrifugalkraften 
herkommlicher Feststoff-Flussigkeitsseparatoren ausgesetzt werden. Als solche begiinstigen die ersten Feststoffe das 
Zusammenfallen des wiedergewonnenen Feststoffkuchens, was zu einem dichteren Kuchen mit verringerten Wasch- und 
Fliissigkeitsentfernungseigenschaften fiihrt. Die ersten Feststoffe konnen verhaltnismaBig groBe Feststoffkorper und/ 

55 oder verhaltnismaBig kleine Feststoffkorper umfassen, da ein Schliisselmerkmal, das zum Zusammenfallen eines wieder- 
gewonnenen Feststoffkuchens beitragt, die Form (z. B. Langen-zu-Breiten-Verhaltnis) der Feststoffe innerhalb des Ku- 
chens ist. 

"Zweite Feststoffe" sind Feststoffe, die aufgrund ihres verhaltnismaBig geringen Langen-zu-Breiten-Verhaltnisses 
eine starkere Tendenz haben, einem Zerbrechen zu widerstehen, wenn sie der Turbulenz in der Kammer 21 ausgesetzt 

60 werden. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird die Geschwindigkeit und/oder das Riihren des Stromes 34 so eingestellt, 
daB eine kontrollierte Turbulenz erzielt wird derart, daB die ersten Feststoffe fragmentieren, wahrend die zweiten Fest- 
stoffe intakt bleiben. Die ersten Feststoffe konnen wiederholt fragmentiert werden, bis die zweiten Feststoffe aus den 
Fragmenten erzeugt werden. Die gewahlten zweiten Feststoffe konnen sich in der Kammer 21 weiter entwickeln, wobei 
ihr maximales Gesamtwachstum die Tendenz hat, von ihrer Breite abhangig zu sein, da sie zum Zerbrechen neigen, wenn 

65 ihre Lange ein gewisses Vielfaches ihrer Breite iiberschreitet. 

Das genaue Langen-zu-Breiten-Verhaltnis, bei dem das Zerbrechen zum Auftreten neigt, hangt von einer Anzahl von 
Systemfaktoren ab, die im folgenden erortert werden. Die Bildung einer uberrnaBigen Menge der ersten Feststoffe zu jeg- 
licher Zeit in der Kammer 21 wird vorzugsw r eise durch das konstante Beibehalten einer kontrollierten Turbulenz in der 



6 



DE 198 51 253 A 1 



Kammer 21 verhindert, wobei die Turbulenz vorzugsweise wenigstens an Stellen nahe der Kiihlflache 24 auftritt. Bei ei- 
nem Ausfiihrungsbeispiel wird die Turbulenz in der Kammer 21 derart gesteuert, daB die ersten Feststoffe ein Langen- 
zu-Breiten-Verhaltnis von groBer als etwa 5 : 1 aufweisen und die zweiten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis 
von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. Bei einem bevorzugteren Ausfuhrungsbeispiel wird die Turbulenz derart gesteuert, 
daB die ersten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von groBer als etwa 3 : 1 aufweisen und die zweiten Feststoffe 5 
ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 3 : 1 aufweisen. Bei einem noch weiter bevorzugten Ausfiih- 
rungsbeispiel wird die Turbulenz derart gesteuert, daB die ersten Feststoffe ein Lafigen-zu-Breiten- Verhaltnis von groBer 
als etwa 2 : 1 aufweisen und die zweiten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 2 : 1 aufwei- 
sen. 

Die VergroBerung des Pegels der kontrollierten Turbulenz hat die Tendenz zur VergroBerung der Warmeiibertragung 10 
vom Strom 34 zu den Kuhlflachen 24a/24b, wo dure h die Temperaturdifferenz zwischen dem Kuhlmedium im Kiihlsy- 
stem 23a/23b und Strom 34 verringert wird. Die verringerte Temperaturdifferenz verringert die Bildung von Feststoffen 
auf den Kiihlflachen 24a/24b, verringert die Rate des " Verschmutzens" auf den Kiihlflachen und die Haufigkeit, mit der 
die Kammer 21a/21b stillgelegt werden muB, um Feststoffe von den Kiihlflachen und/oder Wanden der Kammer zu 
schmelzen. "Verschmutzen" ist die Ablagerung von Material auf einer Warmeubertragungsflache. Derartiges Material 15 
hat die Tendenz, daB es eine geringe Warmeleitfahigkeit aufweist und einen Wafmeiibertragungswiderstand liefert, wo- 
durch der Wirkungsgrad der Waniieuberfragung zur Wamieubertragungsflache oder von dieser fort verringert wird. 
Wenn der Pegel der Verse hrnutzung einen vorbestimmten Pegel erreicht, muB das System 20 abgestellt werden, um Ab- 
lagerungen von den Kiihlflachen 24a/24b zu entfernen. Derartige Abschaltungen verringern die Jahresproduktion der 
Kammer 21a/21b, von daher fiihrt eine Verringerung der Verschmutzungsrate auf den Kiihlflachen 24a/24b zur Vergro- 20 
Berung der Produktionskapazitat der Kammer 21a/21b. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel ist das System dazu geeignet, die Druckdifferenz bei verschiedenen Zeitintervallen 
zwischen Stellen in der Verfliissigungszone zu bestimmen. Derartige Druckdifferenzen konnen dazu verwendet werden, 
die Verschmutzungsrate auf den Kiihlflachen abzuschatzen, so daB die Turbulenz des Stroms 34 entsprechend eingestellt 
werden kann. Das System kann eine beliebige Anzahl im Stand der Technik wohl bekannten Druckmessern und fakulta- 25 
tiv einen iiber elektronische Leitungen mit derartigen Druckmessern verbundenen programmierbaren Rechner umfassen. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird ein kontrollicrtcr Turbulenzpegel bcibchaltcn, um die Verschmutzungsrate auf 
der Kuhlflache 24a zu verhindern derart, daB die Kammer 21a etwa alle 60 Stunden abgestellt wird, um Ablagerungen 
von der Kiihlflache zu entfernen. Eine derartige Abschaltfrequenz ist eine Verbesserung gegenuber ahnlichen herkomm- 
lichen Verfestigungskammern, die alle 6 Stunden abgeschaltet werden miissen. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird 30 
Dampf durch die Schlange 171 und Schlange 176 etwa 30 Minuten wahrend des Abschaltens der Kammer 21a durchge- 
fiihrt, um Ablagerungen von der Kuhlflache 24a zu entfernen. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel bleiben die entfernten Ab- 
lagerungen vorzugsweise in der Kammer 21a und dienen dazu, eine Feststoffbildung zu initiieren, sob aid die Kammer 
21a wieder gestartet wird. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird ein kontrollierter Turbulenzpegel beibehalten, um die Verschmutzungsrate auf 35 
der Kiihlflache 24b zu verhindern derart, daB die Kammer 21b alle 2-20 Tage abgestellt wird, um Ablagerungen von der 
Kiihlflache zu entfernen. Unterschiedliche Systeme konnen einmal alle 3-5 oder 6—10 Tage abgeschaltet werden. Bei ei- 
nem Ausfiihrungsbeispiel wird der Strom 34 auf eine Temperatur unterhalb etwa 135°C in der Kammer 21b fur etwa 
30^4-5 Minuten erwarmt, um Ablagerungen von der Kiihlflache 24b zu entfernen. Die genaue Temperatur, auf die der 
Strom 34 angehoben wird, sollte empirisch bestimmt werden. Die Temperatur sollte nicht zu hoch angehoben werden, so 40 
daB der Strom 34 aufgrund thermischer Effekte um die Kammer 21b zirkuliert. Der Pegel des Stroms 34 in der Kammer 
21b ist vorzugsweise ausreichend niedrig, um ein Uberlaufen des Stroms 34 durch die Leitung 27 aufgrund einer Aus- 
dehnung des Stroms zu verhindern. Der Pegel des Stroms 34 in der Kammer 21b ist vorzugsweise ausreichend hoch, um 
Rohre 132 in den Strom einzutauchen, um ein teilweises Schmelzen der Ablagerungen auf den Rohren 132 zu verhin- 
dern. Wenn dieses teilweise Schmelzen auftritt, kann Phenol aus den Ablagerungen freigesetzt werden, was eine reine 45 
Bisphenol- A- Ablagerung auf den Rohren 132 zuriicklaBt. Die Entfernung einer reinen Bisphenol-A-Ablagerung von den 
Rohren 132 wiirde das Anheben der Temperatur des Stroms 34 iiber etwa 157°C erforderlich machen, was dazu beitragen 
wiirde, eine Zersetzung des Bisphenols A herbeizufiihren. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel bleiben die entfernten Abla- 
gerungen vorzugsweise in der Kammer 21b und dienen zur Initiierung der Feststoffbildung, sobald die Kammer 21b wie- 
der gestartet wird. 50 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird die Temperatur des Stroms 34 in der Kammer 21 allmahlich auf etwa 60°C ver- 
ringert, um die Bildung von Feststoffen zu initiieren. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird die Temperaturdifferenz zwischen dem Strom 34 und dem Kiihlmedium, das die 
Kiihlflachen 24a/24b kontaktiert, iiberwacht, um die Verschmutzung auf den Kiihlflachen 24a/24b zu bestimmen. Das 
Verschmutzung sausmaB neigt dazu, direkt proportional zur Zunahme der Temperaturdifferenz zwischen dem Strom 34 55 
und dem Kuhlmedium fur ein ausgewahltes Warmeiibertragung sausmaB zu sein. Somit tragt die Temperaturdifferenz 
zwischen dem Strom 34 und dem Kiihlmedium, das zur Kiihlung des Stroms 34 auf eine ausgewahlte Temperatur beno- 
tigt wird, zur Erhohung mit der Zeit bei, wenn das VerschmutzungsausmaB auf der Kuhlflache 24a/24b zunimmt. Bei ei- 
nem Ausfiihrungsbeispiel wird der kontrollierte Turbulenzpegel abhangig von der Temperaturdifferenz zwischen dem 
Kiihlmedium und dem Strom 34 eingestellt. 60 

"Primare Nukleierung" ist die Bildung von Feststoffen in einem Strom, die aufgrund des Ubersattigungspegels eines 
Stromes fortschreitet. Die primare Nukleierung ist vorzuziehen, da sie es gestattet, daB die Bildung und das Aufwachsen 
der Feststoffe auf ordentliche Weise auftreten. Bei iibermaBigen Turbulenzpegeln kann eine "sekundare Nukleierung" 
und/oder "spontane Nukleierung" induziert werden und zusatzliche Stellen konnen fur die Initiierung der Feststoffbil- 
dung verfugbar werden. "Sekundare Nukleierung" ist die Bildung von Feststoffen aufgrund von Spannungen, die in ei- 65 
nem iibersattigten Strom vorhanden sind. Derartige Spannungen umfassen Scher spannungen, StoB spannungen und/oder 
Kavitationsspannungen. Die sekundare Nukleierung ist unerwiinscht, da sie die Bildung von zahlreichen Feinstpartikeln 
begiinstigt, was zusatzliche Stellen und Oberflache fur das Anwachsen von Bisphenol-A-Feststoffen liefert. Das Ergeb- 



7 



DE 198 51 253 A 1 



nis ist die Erzeugung von Feststoffen bei einer groBeren Anzahl kleinerer Stellen, was die GroBenverteilung der gebilde- 
ten Feststoffe nachteilig beeintrachtigt. Die mittlere GroBe der Feststoffe neigt dann dazu, sich zu verkleinern. Die "spon- 
taiie Nukleierung" ist ernster als die sekundare Nukleierung und ist durch die Bildung einer vergroBerten Menge an 
Feinstpartikeln charakterisiert, wobei das meiste eines gelosten Feststoffes (Bisphenol A), der im Strom enthalten ist, 
5 sich zur Bildung von Feinstpartikeln verfestigt. Die spontane Nukleierung kann induziert werden durch (a) extreme Tur- 
bulenzpegel in einem Strom, (b) wenn die Temperatur des Stroms zu weit unterhalb des Trubungspunktes fallt, (c) oder 
eine Kombination davon. Die Turbulenz und/oder Temperatur des Stroms 34 sollte kontrolliert werden, um eine Induk- 
tion von signifikanter Sekundarnukleierung und/oder spontaner Nukleierung durch die Turbulenz zu verhindern. Bei ei- 
nem Ausfiihrungsbeispiel wird die Geschwindigkeit und/oder das Riihren des Stroms 34 gesteuert, um einen moglichst 

10 groBen Turbulenzpegel ohne die Induktion einer signifikanten sekundaren oder spontanen Nukleierung zu erhalten. 

Die optimale Turbulenz, die zur Erzielung ausgewahlter physikalischer Eigenschaften der im Strom 34 gebildeten 
Feststoffe benotigt wird, kann sich unter Ausfiihrungsbeispielen der Erflndung andern. Die optimale Turbulenz hangt 
von verschiedenen Systemfaktoren ab, einschlieBlich: (1) der Form der Verfestigungskammer 21, (2) den Eigenschaften 
jeglicher Pumpen oder Ruhrer, die in der Verfestigungskammer 21 verwendet werden, (3) der Zusammensetzung und 

15 Temperatur des Stroms 34, (4) dem AusmaB der Ubersattigung von Bisphenol A im Strom 34, (5) der Viskositat des 
Stroms 34 und (6) der Dichte der gebildeten Feststoffe. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird die optimale Turbulenz em- 
pirisch auf die folgende Weise bestimmt. Bei sich im Gleichgewicht befindlichem System werden ausgewahlte physika- 
lische Eigenschaften der im Strom 34 gebildeten Feststoffe unter Verwendung eines Analysators (z. B. Analysator 131) 
bestimmt. Die physikalischen Eigenschaften, die unter Verwendung des Analysators bestimmt werden, umfassen vor- 

20 zugsweise das mittlere Langen-zu-Breiten-Verhaltnis der gebildeten Feststoffe und die mittlere Breite der gebildeten 
Feststoffe. Der Analysator ist auch vorzugsweise in der Lage, ausgewahlte physikalische Eigenschaften einzelner Fest- 
stoffe, speziell der Feststoffe aufzudecken, die die groBten oder geringsten Werte fur jegliche der ausgewahlten physika- 
lischen Eigenschaften aufweisen. Der Analysator ist vorzugsweise in der Lage, ausgewahlte physikalische Eigenschafts- 
merkmale zu bestimmen, jedoch konnen ebenso andere Einrichtungen verwendet werden, die in der Lage sind, Feststoffe 

25 zu analysieren. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel kann ein VergroBerungsmittel dazu verwendet werden, die Feststoffe op- 
tisch zu beobachten, um physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu bestimmen. Bei Bestimmung der ausgewahlten 
physikalischen Eigenschaften wird die Turbulenz des Stroms 34 unter Verwendung einer Pumpc und/oder Riihrcrs und/ 
oder anderer im Stand der Technik bekannter Mittel vergroBert. Siebe, Schiittelvorrichtungen und/oder Gewichte konnen 
auch verwendet werden. Nachdem das System das Gleichgewicht erreicht hat, werden Proben der Feststoffe analysiert, 

30 um ausgewahlte physikalische Eigenschaften zu bestimmen, und die Turbulenz im Strom wird wieder vergroBert. Die se- 
kundare und spontane Nukleierung konnen dadurch erfaBt werden, daB die physikalischen Eigenschaften der Feststoffe 
analysiert werden. Eine Zunahme des Vorhandenseins von Feinstpartikeln, wenn der Turbulenzpegel zunimmt, ist vor- 
aussichtlich eine Anzeige des Vorhandenseins einer wesentlichen sekundaren oder spontanen Nukleierung. Nachdem 
eine wesentliche sekundare oder spontane Nukleierung festgestellt ist, wird die Turbulenz des Stroms 34 zu einem Pegel 

35 verringert derart, daB die wesentliche sekundare Nukleierung aufhort Die Turbulenz sollte wiederholt abhangig von den 
ausgewahlten physikalischen Eigenschaften des Stroms 34 eingestellt werden, wie sie durch den Analysator bestimmt 
werden. SchlieBlich sollte ein maximaler Turbulenzpegel erzielt werden derart, daB sich keine wesentliche sekundare 
Nukleierung aus der Turbulenz ergibt. Wenn die Geschwindigkeit des Stroms 34 zunimmt, kann es notig werden, die 
Kuhlmittelstromung im Kuhlsystem 23a/23b entsprechend zu erhohen. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird die opti- 

40 male Turbulenz in einen Strom mit einer Geschwindigkeit von mehr als 6 FuB pro Sekunde erzielt. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird eine Pumpe 25b mit einem Fliigelrad 26 (in Fig. 5 gezeigt) und ein Motor 140 mit 
variabler Drehzahl verwendet, um den Strom 34 durch die Verfestigungskammer 21b zu fiihren. Die Geschwindigkeit 
und/oder das Riihren des Stroms 34 wird vorzugsweise dadurch gesteuert, daB die Drehzahl und/oder Abmessung des 
Fliigelrads 26 eingestellt wird. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird das Kontrollsystem dazu verwendet, die Drehzahl 

45 des Fliigelrads 26 zu andern. Das Steuersystem umfaBt vorzugsweise einen Analysator 131, der ein Siebsystem enthalten 
kann, um verschiedene Feststoffe zu klassifizieren. Der Analy sator 131 wird dazu verwendet, physikalische Eigenschaf- 
ten der in der Verfestigungskammer 21 gebildeten Feststoffe zu bestimmen. Das Steuersystem 130a/130b ist in der Lage, 
ein Signal zum Motor mit veranderlicher Drehzahl zu senden, um die Drehzahl des Fliigelrads 26 abhangig von den phy- 
sikalischen Eigenschaften der Feststoffe zu andern. Wenn die Geschwindigkeit des Fliigelrads 26 zunimmt, werden die 

50 Stromungsrate und Geschwindigkeit des Stroms vergroBert, wodurch der Turbulenzpegel im Strom in der Verfestigungs- 
kammer 21 erhoht wird. Das Steuersystem 130a/130b kann dazu verwendet werden, fortlaufend die Turbulenz des 
Stroms 34 einzustellen, um bevorzugte physikalische Eigenschaften der im Strom gebildeten Feststoffe zu erzielen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung umfaBt die Pumpe 25 eine Kammer 190 und einen Kolben 191 mit va- 
riabler Hublange. Das Steuersystem kann dazu verwendet werden, die Hublange zu andern. Der Analysator 131 wird auf 

55 die oben beschriebene Weise dazu verwendet, die physikalischen Eigenschaften der in der Verfestigungskammer 21 ge- 
bildeten Feststoffe zu bestimmen. Das Kontrollsystem 130a/130b ist vorzugsweise in der Lage, ein Signal zur Pumpe 25 
zu senden, um die Hublange abhangig von den physikalischen Eigenschaften der Feststoffe zu andern. Wenn die Hub- 
lange zunimmt, werden Stromungsrate und Geschwindigkeit des Stromes vergroBert, wodurch der Turbulenzpegel im 
Strom durch die Verfestigungskammer 21 hindurch erhoht wird. Das Kontrollsystem 130a/130b kann dazu verwendet 

60 werden, fortlaufend die Turbulenz des Stroms 34 einzustellen, um bevorzugte physikalische Eigenschaften von im Strom 
gebildeten Feststoffen zu erzielen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird der Ruhrer 172 dazu verwendet, einen ausgewahlten Turbulenzpegel im Strom 
34 zu erzeugen. Der Ruhrer 172 umfaBt vorzugsweise ein Blatt 173, aber es kann ein beliebiges im Stand der Technik 
wohl bekanntes Ruhrsystem verwendet werden. Der Ruhrer 172 kann das einzige Mittel sein, durch das der ausgewahlte 

65 Turbulenzpegel erzeugt wird, oder er kann in Verbindung mit anderen Systemen, einschlieBlich Pumpen wie oben be- 
schrieben, verwendet werden. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt der Ruhrer einen Motor 174 mit variabler Dreh- 
zahl und ein Steuersystem 130a, das die Drehzahl eines Blatts 173 am Ruhrer 172 abhangig von ausgewahlten physika- 
lischen Eigenschaften von im Strom 34 gebildeten Feststoffen einstellt. Derartige physikalische Eigenschaften werden 
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vorzugsweise unter Verwendung des Analysators 131 wie oben beschrieben bestimmt. 

Ein einfacheres Kontrollsystem kann verwendet werden, wenn der ausgewahlte Turbulenzpegel zum Erzielen der be- 
vorzugten physikalischen Eigenschaften von Feststoffen bekannt ist. Es kann ein beliebiger aus einer Anzahl von Stro- 
mungsmessern, wie sie im Stand der Technik wohl bekannt sind, dazu verwendet werden, den DurchfluB des Systems zu 
bestimmen. Die Geschwindigkeit des Stroms 34, die aus dem DurchfluB bestimmt wird, wird mit einer ausgewahlten Ge- 5 
schwindigkeit verglichen, die aus der bekannten ausgewahlten Turbulenz bestimmt worden ist. Ein manuelles oder auto- 
matisches Steuersystem 130 wird dazu verwendet, die Turbulenz des Stroms 34 dadurch einzustellen, daB die Purnp- 
und/oder Riihrrate abgewandelt wird, um die Differenz zwischen der tatsachlichen Geschwindigkeit des Stroms 34 und 
der ausgewahlten Geschwindigkeit des Stroms 34 auf ein Minimum herabzusetzen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird ein Stromungsuberwachungssystem 39 dazu verwendet, die Geschwindigkeit 10 
oder den DurchfluB des Stroms 34 zu bestimmen, wenn er durch die Kammer 21 zirkuliert. Die Geschwindigkeit oder der 
DurchfluB konnen dazu verwendet werden, den Turbulenzpegel des Stroms 34 abzuschatzen, und die Pumprate der 
Pumpe 25 kann eingestellt werden, um eine optimale Turbulenz zu erzielen. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel ubermittelt 
ein Stromungsuberwachungssystem Signale zum Kontrollsystem 130a/130b, das ein Signal zum Motor 140 mit veran- 
derlicher Drehzahl und/oder Riihrer 172a/172b sendet derart, daB die Geschwindigkeit und/oder Riihrrate eingestellt 15 
wird, um einen ausgewahlten Turbulenzstromungspegel zu erzielen. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird eine Loch- 
platte 38 in Verbindung mil dem Stromungsuberwachungssystem 39 verwendet. 

Das Kontrollsystem 130 kann Signale iibertragen, die digital oder analog sind, und die Signale konnen von analog zu 
digital oder von digital zu analog an vielfachen Stellen in einem Kontrollschema umgewandelt werden. Es kann eine 
Riickkopplungsregelung verwendet werden, bei der die Turbulenz des Stroms 34 abhangig von Systemeigenschaften 20 
eingestellt wird, einschlieBend: (1) die physikalischen Eigenschaften des Stroms und/oder der Eeststoffe, (2) die Ver- 
schmutzungsrate auf der Kiihlflache 24, (3) den bestimmten Pegel der sekundaren oder spontanen Nukleierung und/oder 
(4) eine Kombination davon. Eine Optimalwertsteuerung kann verwendet werden, bei der die Turbulenz des Stroms un- 
ter Verwendung eines Modells eingestellt wird, das die physikalischen Eigenschaften von Feststoflen, Verschmutzungs- 
rate oder Einsetzen einer wesentlichen sekundaren oder spontanten Nukleierung vorwegnimmt. Ein derartiges Modell 25 
wiirde empirisch aus dem speziellen System bestimmt, das es voraussagt. Ein Regler unter Verwendung von Proportio- 
nalrcgclung, D iff crcnti aire gclung, Intcgralrcgclung oder einer bclicbigcn Kombination davon kann im Steuersystem 130 
verwendet werden. 

Bezug nehmend auf Fig. 1, die Entfernung und Gewinnung von Wasser und Aceton beginnt vorzugsweise im Trok- 
kenturm 60 stromab warts des ersten Verfestigungssy stems 20. Der Trockenturm 60 befindet sich stromab warts des Sy- 30 
stems 20, so daB die Viskositat des Abflusses 12 nicht erhoht ist, bevor er in die Kammer 21 eintritt. Die Geschwindig- 
keit, die der Strom 34 zum Erzielen des ausgewahlten Turbulenzstromungspegels erreichen muB, tendiert zur Abnahme, 
wenn die Viskositat des Stroms 34 abnimmt. Die benotigte Pumpleistung neigt zur Abnahme, sowohl, wenn die Fluid- 
viskositat abnimmt, als auch, wenn die erforderliche Fluidgeschwindigkeit abnimmt. Somit erleichtert die Verwendung 
des Trockenturms 60 stromab warts des Systems 20 die Erzeugung des ausgewahlten Turbulenzpegel s in der Kammer 21 35 
und reduziert allgemein die benotigte Pumpleistung, um diese Turbulenz zu erzielen. 

Einige Praktiker gestatten es, daB Aceton und Wasser im AbfluB 12 bleiben und/oder geben Wasser zum AbfluB 12 vor 
dessen Einfuhrung in eine Verfestigungseinheit zu. Derartige Techniken zielen darauf ab, die Kristallbildung zu unter- 
stiitzen, sie versagen jedoch darin, die Form der Feststoffe wie bei den oben beschriebenen Ausfuhrungsbeispielen giin- 
stig zu andern. Die bloBe Zugabe von Wasser unterstiitzt dann die Bildung groBerer Feststoffe mit einem ungeanderten 40 
mittleren Langen-zu-Breiten-Verhaltnis. Somit ist dann die Tendenz der Feststoffe zur Fragmentierung, wenn sie Zentri- 
fugalkraften von Feststoff-Flussigkeitsseparatoren ausgesetzt werden, nicht significant verringert. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird jedoch der Wassergehalt des Abflusses 12 beibehalten, um die Erzeugung eines 
ausgewahlten Turbulenzpegels zur Anderung der Form von gebildeten Feststoffen zu erleichtern. 

Die Pumpe 25 befindet sich vorzugsweise auBerhalb der Verfestigungszone. Allgemein tritt etwa 90% jeglicher sekun- 45 
darer Nukleierung, die gewohnlich auftritt, bei der Pumpe auf, jedoch kann keine sekundare Nukleierung ohne Ubersat- 
tigung des Stroms 34 auftreten. Daher kann die Anordnung der Pumpe auBerhalb der Verfestigungszone das Auftreten ei- 
nes wesentlichen AusmaBes der sekundaren Nukleierung verhindern. Die Verfestigungszone erstreckt sich vorzugsweise 
von S telle 35 (unmittelbar, nachdem der Strom 34 in das Kiihlsystem 23 eintritt) zur S telle 22. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt die Verfestigungskammer 21b eine Leitungsschleife mit einem Abschnitt der 50 
Leitung nahe dem Fliigelrad 26, gekennzeichnet durch einen verringerten Durchmesser in bezug auf den Rest des Lei- 
tung sdurchmessers. Es kann eine Verfestigungskammer, die ein Venturirohr aufweist, dazu verwendet werden, einen ein 
Fliigelrad aufweisenden Leitungsabschnitt mit einem Leitungsabschnitt mit einem viel groBeren Durchmesser zu verbin- 
den. Die VergroBerung des Durchmessers der Kammer 21b kann die Verweilzeit des Stroms 34 in der Kammer 21 ver- 
groBern. 55 

Bei einem anderen Ausfuhrungsbeispiel ist der Durchmesser der Kammer 21b im wesentlichen iiber die Lange der 
Kammer 21b konstant und der Durchmesser ist lediglich etwas groBer als der Flugelraddurchrnesser. Es wird vorausge- 
sehen, daB das Kristallwachstum verhaltnismaBig rasch beim Eintreten des Stroms 34 in das Kiihlsystem 23 auftritt, und 
so ist die VergroBerung des Durchmessers der Kammer 21b nicht vorzuziehen. Die Leichtigkeit, mit der Turbulenz er- 
zielt wird, neigt zur Zunahme, wenn der Durchmesser der Verfestigungskammer abnimmt. 60 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt die Verfestigungskammer 21b einen Schlammuberlauf 27. Der Strom 34 wird 
vorzugsweise durch die Kammer 21b umgewalzt, wobei die Rate der Zufuhr, die in die Kammer durch die Zufuhrleitung 
28 eintritt, die Rate steuert, mit der der Strom 34 durch den Schlammuberlauf 27 austritt. Der Schlammuberlauf 27 ist 
vorzugsweise eine Leitung, die eine Unterseite 30 ihres oberen Endes aufweist, die sich in einer Hohe etwas unterhalb 
des oberen Endes 29 der Verfestigungskammer 21b befindet. Der Fluidpegel im Uberlauf 27 bleibt iiblicherweise etwa 65 
gleich dem Fluidpegel in der Verfestigungskammer. Wenn der Fluidpegel der Verfestigungskammer den Boden der 
Schlammuberlaufleitung 27 iibersteigt, flieBt dann eine Fluidmenge den Schlammuberlauf abwarts, wobei er das erste 
Verfestigungssystem 20 verlaBt, um in das erste Wiedergewinnungs system 40 einzutreten. Bei einem Ausfuhrungsbei- 
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spiel befindet sich die Hohe der Unterseite 30 des oberen Endes des SchlammiiberlauFs 27 zwischen etwa 3 Inch und 
etwa 12 Inch unterhalb der Hohe des oberen Endes 29. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel umfaBt das erste Verfestigungssystem 20 ein System zur Zerstorung oder Verringe- 
rung der feinsten Festpartikel (siehe Punkt 31). Ein Fein stpartikelsys tern 31 leitet einen Teil 36 des Stroms 34 durch ein 
5 Heizsystem 32, um den Teil 36 auf eine Temperatur etwas oberhalb des Triibungspunkts des Stroms 34 zu erwarmen. Das 
Heizsystem 32 ist vorzugsweise ein Rohrenwarmeaustauscher, obwohl eine beliebige aus einer Anzahl von Heizvorrich- 
tungen verwendet werden kann. Es wird vorzugsweise Dampf fur den Heizteil 36 verwendet, aber es konnen zahlreiche 
andere Heizmedien verwendet werden. Die Verweilzeit des Austauschers 32 und/oder die Temperatur des Heizmediums 
innerhalb des Austauschers 32 werden vorzugsweise so eingestellt, daB beliebige Feinstpartikel, die vorhanden sind, 

10 vollstandig geschmolzen werden, wahrend groBere FeststofFteilchen lediglich leicht geschmolzen werden. Das Schmel- 
zen neigt zur Initiierung an den Enden der groBeren FeststofFteilchen auf eine Weise derart, daB das Langen-zu-Breiten- 
Verhaltnis der FeststofFteilchen verringert wird. AuBerdem neigen die ersten FeststofFteilchen, die auch Feinstpartikel 
sind, dazu, starker einem Zerbrechen zu widerstehen, als die groBeren ersten FeststofFteilchen, die dasselbe Langenzu- 
Breiten-Verhaltnis aufweisen. Somit lauft das Schmelzen der Feinstpartikel darauF hinaus, das Vorhandensein von 

15 Feinstpartikeln zu reduzieren. Die Feinstpartikel neigen dazu, einen hoheren Prozentsatz von ersten FeststofFteilchen 
einzuschlieBen als die groBeren FeststofFteilchen, die in der Kammer 21a/21b gebildet werden. Daher lauft eine Verrin- 
gerung von Feinstpartikeln darauF hinaus, das mitllere Langen-zu-Breiten-Verhaltnis der gebildeten FeststoFFe zu verbes- 
sern. Somit verbessert das Feinstpartikelsystem 31 die physikalischen EigenschaFten der FeststoFFe dadurch, daB die 
Form der groBeren FeststofFteilchen abgewandelt wird zusatzlich dazu, daB Feinstpartikel reduziert werden. Das 

20 Schmelzen der Feinstpartikel lieFert auch zusatzliches Bisphenol A Fur das FortlauFende Wachstum der Feststoffpartikel, 
die im Strom 34 bleiben. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel zieht das Feinstpartikelsystem 31 vorzugsweise den Teil 36 aus 
der Kammer 21b nahe der Stelle 22 und der AbfluB 33 ist wieder in die Kammer 21b durch die Zufuhrungsleitung 28 zu- 
riickgerichtet. 

Die oben erwahnten AusFuhrungsbeispiele konnen in Kombination miteinander verwendet werden. Beispiels weise 
25 umfaBt bei einem AusFuhrungsbeispiel das Verfestigungssystem 20: (a) eine LeitungsschleiFe und SchlammuberlauF 27, 
(b) ein Kiihlsystem 23b, umFassend einen Rohrenwarmeaustauscher zur AbFuhrung von warme aus dem Strom 34, um 
die VcrFcstigung zu initiicrcn, (c) cine Pumpc 25b mit Fliigclrad 26 zum Umwalzen des Stromcs um die LeitungsschleiFe 
und (d) ein Feinstpartikelsystem 31, jeweils wie oben beschrieben. Bei einem weiteren AusFuhrungsbeispiel umFaBt das 
Verfestigungssystem 20: (a) Behalter 175, (b) Leitungsschlange 171 zur AbFuhrung von Warme aus dem Strom 34 zur 
30 Initiierung der Verfestigung, (c) Riihrwerk 172 mit Blatt 173 zum Umwalzen des Stroms liber der Leitungsschlange 171 
und (d) Feinstpartikelsystem 31, jeweils wie oben beschrieben. Bei einem weiteren AusFuhrungsbeispiel umFaBt das Ver- 
Festigungssystem (a) eine LeitungsschleiFe und SchlammuberlauF 27, (b) Kiihlsystem 23 zur AbFuhrung von Warme aus 
dem Strom 34 zur Initiierung der Verfestigung, (c) Pumpe 25b mit Fliigelrad 26 zum Umwalzen des Stroms um die Lei- 
tungsschleiFe und zur Erzeugung und Steuerung des Turbulenzpegels im Strom 34, (d) Riihrwerk 172 zur Erzeugung und 
35 Steuerung zusatzlicher Turbulenz im Strom 34 und (e) Feinstpartikelsystem 31, jeweils wie oben beschrieben. Das erste 
Verfestigung s system 20a (Fig. 2) wird allgemein gegenuber dem ersten Verfestigungssystem 20b (Fig. 3) bevorzugt. 
Zahlreiche weitere Kombinationen von zuvor und untenstehend beschriebenen AusFiihrungsbeispielen werden Fur die 
Fachleute oFFensichtlich. 

Die Verwendung des Feinstpartikelsystems 31 Fiihrt dazu, das Vorhandensein von Feinstpartikeln zu reduzieren, aber 

40 erhoht auch die Einschaltdauer des Kiihlsystems 23. Eine kontrollierte turbulente Stromung dient dazu, das Vorhanden- 
sein von Feinstpartikeln zu reduzieren. Bei einem AusFuhrungsbeispiel wird das Vorhandensein von Feststoffpartikeln 
mit einer Breite von weniger als 60 um im wesentlichen durch die Auswahl eines geeigneten Turbulenzpegels im Strom 
34 eher als die Verwendung des Feinstpartikelsystems 31 ausgeschaltet. 

Bezug nehmend auFFig. 1, das erste Wiedergewinnungssystem 40 umFaBt wenigstens einen FeststofF-Fliissigkeitsse- 

45 parator 41 zur Gewinnung eines " Adduktfests toffs " von Bisphenol A mit Phenol. Im Zusammenhang mit dieser Erfin- 
dung bedeutet das Wort "Addukt" eine physikalische Assoziation von zwei oder mehr Molekiilen. Eine derartige Asso- 
ziation kann beispielsweise vorliegen, wenn ein Molekul einer Komponente entweder ganz oder teilweise im Kristallgit- 
ter des anderen eingeschlossen ist. Ein "AdduktfeststofF", der Bisphenol A und Phenol enthalt, bedeutet einen FeststofF, 
in dem Bisphenol A und Phenol beide in einem FeststofF physikalisch assoziiert sind. 

50 Das erste Wiedergewinnungssystem 40 kann ein ZentriFugalfiltersystem, ein Vakuumdrehfiltersystem oder ein Druck- 
filtersystem umFassen. Die Filtersysteme konnen absatzweise, kontinuierlich oder eine Kombination davon sein. Bei ei- 
nem AusFuhrungsbeispiel wird eine Kombination von Vakuumdreh- und Druckfiltersystemen fur einen vergroBerten 
Waschwirkungsgrad verwendet, gefolgt von einem Zentrifugalfiltersystem Fiir die Fliissigkeitsentfernung. 

Der Adduktfeststoff enthalt vorzugsweise Bisphenol A und etwa 29-31 (z. B. 29,2) Gewichtsprozent Phenol und be- 

55 vorzugter Bisphenol A und Phenol in aquimolaren Mengen. Der AdduktFeststofF kann mehr Mole Phenol als Bisphenol 
A auFgrund eines beliebigen Phenolrestes enthalten, der auF der OberFLache des wiedergewonnenen AdduktFeststofFes 
bleibt. 

Bei einem alternativen AusFuhrungsbeispiel kann das erste Wiedergewinnungssystem 40 Batch- oder kontinuierliche 
ZentriFugalnTter oder Druckdreh- oder Vakuumfilter enthalten, wobei jedes der obigen einzeln oder in Kombination ver- 
60 wendet wird. Batch- oder ZentrifugalnTter konnen horizontal oder vertikal sein. Kontinuierliche ZentriFugalnTter konnen 
"Schubvorrichtungen" sein, etc. Druckdreh- oder Vakuumfilter konnen von Krauss-Maffei oder Bird Machine Co. ange- 
boten werden. Vorzugsweise umfaBt das erste Wiedergewinnungssystem 40 ein Waschsystem zum Waschen von Kristal- 
len mit Phenol. 

Wie in Fig. lC(b) gezeigt ist, kann ein vertikales ZentrifugalnTter 300 einen perforierten Siebmantel 301 umfassen, auf 
65 dem die Kristalle in der Linie 305 (d. h. aus dem Kristallisator) von der Ausgangslauge ausgenTtert werden. Die Wasch- 
und Ausgangsfliissigkeit verlaBt das Filter 300 iiber die Leitung 46(b), die der Kolonne 60 zugeleitet wird. 

Das erste Wiedergewinnungssystem 40 umfaBt alternativ wenigstens eine Siebvollmantelzentrifuge 41 (siehe Fig. 
lC(a)). Die SiebvollmantelzentriFuge 41 enthalt vorzugsweise Schraubenanordnungen 180, die geeignet sind, die Ad- 
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duktfeststoffe bis zu einem Randbereichsabschnitt 44 und in den Siebabschnitt 45 zu leiten. Die Fliissigkeit kann zum 
Ende der Zentrifuge 41 gegeniiberliegend dem Siebabschnitt 45 geleitet werden, woraufhin sie durch die Leitung 46 zum 
Trockenturm 60 geleitet werden kann. Das Waschsystem 42 kann dazu verwendet werden, die in der Siebvollniantelzen- 
trifuge 41 wiedergewonnenen Feststoffe zu waschen. Das Waschen erfolgt vorzugsweise im Siebabschnitt 45 der Zentri- 
fuge 41, wobei reines Phenol als WaschfLiissigkeit dient. 5 

Die gewonnenen Adduktfeststoffe sind vorzugsweise Kristalle mit einer mittleren Kristallbreite, die etwa 180 um 
iiberschreitet, und einem mittleren Langen-zu-Breiten-Verhaltnis unterhalb etwa 5:1. Der wiedergewonnene Kuchen 
der Kristalle hat vorzugsweise einen freien Fliissigkeitsgehalt von weniger als 6%. Die Kristalle konnen bei einigen Aus- 
fuhrungsbeispiel en eine rhombische Form aufweisen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird der gewonnene Addukt durch die Leitung 43 vom Feststoff-Flussigkeitsseparator 10 
41 zum Mischsystem 50 geleitet, wo Wasser mit dem Adduktfeststoff gemischt wird, um eine Adduktlosung mit einem 
Schmelzpunkt von weniger als 150°C zu bilden. Der Schmelzpunkt der Adduktlosung liegt vorzugsweise zwischen etwa 
60°C und 120°C und bevorzugt zwischen 60°C und 80°C. Das Mischsystem umfaBt vorzugsweise einen Behalter 51 und 
ein Riihrwerk 52. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das Mischsystem auch ein Heizsystem, das Wasser auf eine 
Temperatur von etwa 150°C oder weniger erwarmen kann. Wasser wird vorzugsweise aus einem Wassersystem 59 durch 15 
eine Leitung 53 vorzugsweise bei einer Temperatur unterhalb von etwa 150°C, bevorzugter zwischen etwa 60°C und 
150°C und noch weiter bevorzugt zwischen etwa 60°C und etwa 90°C in den Behalter 51 geleitet. Die Verweilzeit der 
Materi alien im Behalter 51 kann vorzugsweise weniger als 5 Minuten und vorzugsweise weniger als 1 Minute sein. Die 
Adduktlosung wird vorzugsweise gemischt und fortlaufend zur Kolonne 70 durch die Leitung 54 geleitet. 

Das Steuersystem 150 kann dazu verwendet werden, die Rate zu regulieren, mit der die Adduktlosung oder -schmelze 20 
zur Kolonne 70 gefiihrt wird. Bei jedem der folgenden Ausfiihrungsbeispiele ist das Steuersystem 150 in der Lage, Si- 
gnale von den Stromungselementen 151, 152 und 153, Wassersystem 59, Pumpe 55 und Heizsystem 57 auszusenden und 
zu empfangen. 

Die Stromungselemente 151, 152, 153 sind jeweils in der Lage, Zustande eines Stroms, einschlieBlich Temperatur, 
Druck und/oder DurchfluB abzutasten. Das Element 151 umfaBt ein Stromungssteuerventil zur Einstellung der zum Be- 25 
halter 51 zugegebenen Wassermenge. Das Element 153 umfaBt ein Stromungssteuerventil zur Einstellung der Rate der 
Adduktlosung, die den Behalter 51 vcrlaBt. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel ubcrtragcn die Elcmcntc 151 und 153 jeweils 
ein Signal zum System 150, das den DurchfluB durch das gegebene Element anzeigt. Das System 150 bestimmt die Rate 
des Adduktfeststoff s, der in den Behalter 51 geleitet wird, aus den iibertragenen Signalen und steuert das Stromungssteu- 
erventil des Elements 151, um eine spezifizierte Wassermenge zum Behalter 51 zu fiihren. 30 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel ubertragt das Element 152 ein Signal zum System 150, das die Stromungseigenschaf- 
ten (z. B. DurchfluB, Temperatur, Druck, Zusammensetzung) des Abflusses des Systems 20 anzeigt, der in die Zentrifuge 
41 eintritt. Das System 150 bestimmt eine ausgewahlte Menge von Wasser, die in den Behalter 51 gefiihrt werden soil, 
aus dem Iibertragenen Signal und steuert das Stromungssteuerventil des Elements 151, um eine spezifizierte Wasser- 
menge zum Behalter 51 zu leiten. 35 

Bei einem weiteren Ausfuhrungsbeispiel reguliert das System 150 die Temperatur des durch die Leitung 53 zugege- 
benen Wassers, indem Signale zu einem Heizsystem gesendet werden, das im Wassersystem 59 enthalten ist. Das Heiz- 
system des Wassersy stems 59 stellt die Temperatur des Wassers auf eine ausgewahlte Temperatur unterhalb etwa 150°C 
und bevorzugter zwischen etwa 60°C und etwa 90°C ein. Das vom System 150 zum Heizsystem im System 59 gesendete 
Signal wird durch die Signale bestimmt, die vom System 150 von jedem der Elemente 151, 152 oder 153 empfangen 40 
werden. 

Bei einem weiteren Ausfuhrungsbeispiel steuert das System 150 die Pumprate der Pumpe 55 abhangig von den Signa- 
len, die von den oben erwahnten Elementen empfangen werden. 

Es konnen zahlreiche zusatzliche Steuermethoden unter Verwendung der oben erwahnten Elemente und des Steuersy- 
stems verwendet werden. 45 

GemaB einem Ausfuhrungsbeispiel wird die Adduktlosung in einem Ionenaustausch-(z. B. Anionen-) System 58 be- 
ll andelt. Das System 58 ist darauf gerichtet, das Vorhandensein eines Stoffs wie von Spurensauren und Chloriden in der 
Adduktlosung zu reduzieren und/oder zu eliminieren, die die Zersetzung von Bisphenol A katalysieren. Bei einem Aus- 
fuhrungsbeispiel befindet sich die Adduktlosung bei einer Temperatur zwischen etwa 60°C und etwa 65°C, wenn sie 
durch das Anionenaustauschsystem 58 gefiihrt wird, um einen aciden StofT und Chloride aus der Adduktlosung zu ent- 50 
fernen. Herkommliche Verfahren sind nicht dazu geeignet, die Adduktlosung auf die Weise der vorliegenden Erfindung 
zu behandeln, um einen sauren Anteil und Chloride zu entfernen. Ein Anionenaustauschharz, das fur einen solchen 
Zweck geeignet ist, verliert dann seine Stabilitat oberhalb von etwa 65°C. 

Feststoffe, die in das Anionenaustauschsystem 58 eintreten, neigen dann zum Verstopfen des Systems. Die Zugabe 
von Wasser zum Adduktfeststoff oder zur Adduktlosung senkt den Schmelzpunkt der resultierenden Adduktlosung 55 
herab, was es ermoglicht, sie durch das System 58 im wesentlichen als Schmelze bei einer Temperatur von weniger als 
etw r a 55°C zu fiihren. Das Anionenaustauschsystem 58 befindet sich vorzugsweise oberhalb der Kolonne 70. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird ein Injektionssystem 69 (in Fig. 4 gezeigt) dazu verwendet, erwarmtes Wasser 
und/oder Druckdampf zur Adduktlosung vor deren Eintreten in die Kolonne 70 zuzugeben, wodurch die Temperatur der 
Adduktlosung vorzugsweise iiber die Temperatur erhoht wird, bei der die Adduktlosung unter dem Druck der Kolonne 60 
70 eine Verdampfung erfahren wiirde. Der Dampf befindet sich vorzugsweise bei einer Temperatur zwischen etwa 1 35°C 
und etwa 145°C. Es kann erforderlich sein, den Dampf bei einer Temperatur oberhalb von 160°C zuzugeben. Dampf bei 
hoheren Temperaturen (z. B. oberhalb von etwa 150°C) kann zur Adduktlosung ohne signifikante Zersetzung des Bis- 
phenols A zugegeben werden, wenn die Zahl der Phenolmole wenigstens gleich der Zahl der Bisphenol- A-Mole in der 
Adduktlosung ist. Wenn die Zahl der vorhandenen Bisphenol- A-Mole groBer als die Zahl der vorhandenen Phenol-Mole 65 
ist, kann Dampf bei hoheren Temperaturen (z. B. oberhalb etwa 150°C) zur Adduktlosung ohne signifikante Zersetzung 
des Bisphenols A zugegeben werden, wenn das Mischen es gestattet, daB die Temperatur der Druckadduktlosung rasch 
eine Temperatur von unterhalb von etwa 150°C erreicht. Der Druckdampf erhoht die Temperatur der Adduktlosung und/ 
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oder liefert ausreichenden Druck, urn ein Eintreten der Adduktlosung in die Kolonne 70 zu gestatten. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel setzt die Pumpe 55 die Adduktlosung unter Druck und ein Ausgangsproduktmischer 
wird dazu verwendet, Dampf aus dem System 69 in die Druckadduktlosung zu leiten. Bei einem weiteren Ausfuhrungs- 
beispiel ist der Dampf gesattigter Dampf bei einem absoluten Druck zwischen etwa 50 psi und etwa 155 psi. 
5 Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird der Warmetauscher 56 dazu verwendet, die Temperatur der Adduktlosung auf 
etwa 135°C vor ihrem Eintreten in die Kolonne 70 anzuheben. Das System 69 braucht nicht in Kombination mit dem 
Austauscher 56 verwendet zu werden, wenn es bevorzugt ist, die Menge von in die Kolonne 70 eintretendem Wasser zu 
reduzieren. Die Pumpe 55 kann dazu verwendet werden, die Adduktlosung vor ihrem Eintreten in die Kolonne 70 unter 
Druck zu setzen. 

10 Bei einem Ausfuhrungsbeispiel enthalt der Behalter 51 ein Adduktheizsystem 57, um die Adduktfeststoffe ohne die 
Zugabe von Wasser zu schmelzen. Das Adduktheizsystem 57 kann externe Rohrschlangen oder andere Heizeinrichtun- 
gen enthalten. Das Adduktheizsystem 57 ist in der Lage, die Adduktfeststoffe auf eine Temperatur unterhalb von 150°C 
zu erwarrnen, und die Feststoffe werden vorzugsweise auf etwa 135°C erwarmt. Die resultierende Adduktschmelze wird 
durch die Leitung 54 zur Kolonne 70 gefiihrt und das Dampfsystem 69 wird vorzugsweise dazu verwendet, eine ausge- 

15 wahlte Menge an erwarmtem Wasser oder Druckdampf in die Adduktschmelze vor deren Eintreten in die Kolonne 70 zu 
injizieren. Bei diesem Ausfuhrungsbeispiel wird die Gesamtmenge von in die Kolonne 70 eingeleitetem Wasser verrin- 
gert, wodurch die Menge von ProzeBwasser verringeri wird, die behandelt werden muB. Die Verringerung der Menge 
von mit der Adduktlosung in die Kolonne 70 eingeleitetem Wasser kann die Energie erhohen, die zur Kolonne 70 fur die 
benotigte Entfernung von Phenol gegeben werden muB. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird das Adduktheizsystem 57 

20 in Verbindung mit dem Verfahren der Zugabe von Wasser durch die Leitung 53 zur Bildung einer Adduktlosung verwen- 
det. 

Bezug nehmend auf Fig, 4, die Druckadduktlosung befindet sich vorzugsweise bei einer Temperatur von etwa 135°C, 
wenn sie in die Kolonne 70 durch das Steuerventil 71 zugefuhrt wird. Die Kolonne 70 umfaBt einen hochliegenden Aus- 
laB 72 in der Nahe des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB 73 in der Nahe des Bodens der Kolonne und einen 

25 ZuleitungseinlaB 74 zwischen dem hochliegenden und BodenauslaB. Die Adduktlosung enthalt vorzugsweise eine 
zweckmaBige Menge an Wasser, um die Entfernung von Phenol iiber Dampfstrippen bei einer Temperatur von gut unter- 
halb 150°C in einer Kolonne zu gestatten, die einen Druck von wcnigstcns Atmospharendruck aufwcist. Einigc Praktikcr 
benutzen Vakuumsysteme, um den Druck in einer Kolonne auf unterhalb Atmospharendruck herabzusetzen, wodurch die 
benotigte Kolonnentemperatur abgesenkt wird. Die Verwendung eines Vakuumsystems gestattet jedoch nicht, daB die 

30 Kolonnentemperatur unterhalb 157°C abgesenkt wird, da Bisphenol A dann die Tendenz hatte, in der Kolonne zu gefrie- 
ren. Im Gegensatz, die Kolonne 70 wird vorzugsweise bei einem Druck von wenigstens Atmospharendruck betrieben, 
um ein Lecken von Luft in den ProzeBstrom zu vermeiden. Vorzugsweise wird die Sauerstoffmenge im System so auf ein 
Minimum herabgesetzt, daB die Bildung von Farbkorpern auf ein Minimum herabgesetzt wird. Bei einem bevorzugten 
Ausfuhrungsbeispiel wird die Kolonne 70 bei dem Druck betrieben, der bewirkt, daB die Adduktlosung, die in die Ko- 

35 lonne 70 eintritt, bei etwa 110°C zu sieden beginnt. 

Wenigstens ein Teil der Adduktlosung entspannt sich aufgrund eines Druckabfalls, der iiber das Steuerventil 71 hin- 
weg erfahren wird. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird ein erster Verteiler 75 verwendet, um die Adduktlosung zur Ko- 
lonne 70 in eine Richtung aufwarts und parallel zur Wand der Kolonne zuzufuhren, um zu verhindern, daB die Addukt- 
losung mit der Kolonnenwand in Kontakt tritt und Feststoffe an der Kolonnenwand bildet. Bei einem anderen Ausfiih- 

40 rungsbeispiel wird die Kolonnenwand unter Verwendung eines Heizsystems 89 erwarmt, um zu vermeiden, daB wenig- 
stens etwas einer beliebigen Adduktlosung, die mit der Kolonnenwand in Kontakt tritt, Feststoffe an der Wand bildet. 
Das Heizsystem kann eine Rohrschlange 90 oder zahlreiche weitere Heizeinrichtungen enthalten. Die Rohrschlange 90 
kann in der Lage sein, Dampf oder andere Heizmedien zu enthalten. Die Schlange 90 kann entlang eines beliebigen Seg- 
ments der Kolonnenwand angeordnet sein. Die Wand wird vorzugsweise auf eine Temperatur zwischen etwa 110°C und 

45 150°C, und bevorzugterweise zwischen etwa 130°C und etwa 135°C erwarmt. Der erste Verteiler 75 und das Heizsystem 
89 konnen in Verbindung miteinander verwendet werden. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das Heizsystem die 
Rohrschlange 90 entlang eines Teils oder der gesamten Lange der Kolonne 70 und Dampf wird durch die Schlange 90 
durchgefiihrt, um die Kolonnenwand zu erwarrnen. 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird ein zweiter Verteiler 76 dazu verwendet, Fluid zum Boden der Kolonne 70 zu 

50 verteilen. Der untere Teil 78 der Kolonne 70 enthalt vorzugsweise Schalen, Ringe oder eine Packung 77 und es kann ein 
beheiztes Was serinjektions system 79 dazu verwendet werden, erwarmtes Wasser durch eine Injektionsoffnung in der 
Nahe des Bodens der Kolonne in die Kolonne 70 zu injizieren. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel befindet sich das er- 
warmte Wasser in der Form von uberhitztem Dampf. Die Injektion von erwarmtem Wasser oder Dampf in der Nahe des 
Bodens der Kolonne 70 kann die Entfernung von in der fliissigen Phase verb leiben dem Phenol erleichtern. Bei einem 

55 Ausfuhrungsbeispiel kann das Steuersystem 91 dazu verwendet werden, die Temperatur oder den Phenolgehalt des Bo- 
denstroms 81 zu uberwachen und den Zusatz von erwarmtem Wasser oder Dampf in die Kolonne 70 uber das System 79 
abhangig von der Temperatur oder dem Phenolgehalt zu regulieren. Der Boden der Kolonne 70 befindet sich vorzugs- 
weise bei einer Temperatur zwischen 100°C und 115°C und befindet sich bevorzugter bei einer Temperatur von 110°C. 
Es kann gestattet werden, daB sich einige Feststoffe durch Schalen, Ringe oder die Packung 77 innerhalb des unteren 

60 Teils 78 der Kolonne 70 hin- und herbewegen, jedoch bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird eine Verteilerschale 88 dazu 
verwendet, zu verhindern, daB Feststoffe in den unteren Teil 78 der Kolonne eintreten. Die Verteilerschale 88 verhindert 
vorzugsweise, daB eine ausreichende Menge von Feststoffteilen in den unteren Teil 78 eintritt, um eine signifikante Ver- 
stopfung in der Packung 77 zu vermeiden. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel kann sich die Packung 77 vom unteren Teil 78 
aufwarts bis zur Verteilerschale 88 erstrecken. 

65 Der Bodenstrom 81 wird vom Boden der Kolonne 70 oder aus dessen Nahe abgezogen und umfaBt vorzugsweise we- 
niger als etwa 1 Gewichtsprozent Phenol und umfaBt bevorzugter weniger als etwa 0,5 Gewichtsprozent Phenol. Der Bo- 
denstrom 81 umfaBt vorzugsweise etwa 80-85 Gewichtsprozent Bisphenol A und etwa 15-20 Gewichtsprozent Wasser. 
Wenn der Wassergehalt im Strom auf iiber etwa 15 Gewichtsprozent ansteigt, besteht die Tendenz, daB sich zwei Fliis- 
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sigkeitsphasen bilden: eine organische Phase, die etwa 80-85 Gewichtsprozent Bisphenol A und etwa 15-20 Gewichts- 
prozent Wasser enthalt, und eine waBrige Phase, die Wasser und eine kleine Menge von loslichem Bisphenol A enthalt. 
Der Bodenstrom 81 umfaBt vorzugsweise etwas rnehr als 15 Gewichtsprozent Wasser derart, daB eine Emulsion gebildet 
wird und iiberschiissiges Wasser vorhanden ist, um Feststoffteilchen aufzulosen. Ein erster Teil 82 des Bodenstroms 81 
wird vorzugsweise in die Kolonne 70 zuriick umgewalzt, vorzugsweise an einer S telle oberhalb der Schale 88 und unter- 5 
halb des ersten Verteilers 75, urn die Absorption von Dampf, der Phenol enthalt, in den Strom 81 zu vermeiden. Der zu- 
riickgeftihrte Bodenteil 82 wird vorzugsweise zur Schale 88 durch den zweiten Verteiler 76 hin gerichtet. Der zuriickge- 
fiihrte Bodenteil dient dazu, wenigstens einen Teil beliebiger Bisphenol- A-Feststoffteilchen zu waschen und aufzulosen, 
die sich in der Kolonne 70 gebildet haben. Bei einem Ausfiihrungsbei spiel wird Wasser oder Dampf zu dem zuriickge- 
fiihrten Bodenteil 82 durch eine Leitung 83 zugegeben, um die Auflosung der Feststoffteile zu verstarken, obwohl der 10 
Zusatz derartigen Wassers als nicht erforderlich vorausgesagt wird. Der Kolonnenkopfstrom 84 umfaBt Phenol und Was- 
ser und wird zu einem Trockenturm 60 gerichtet. 

Ein Steuersystem 160 ist dazu geeignet, Signale aus Stromungselementen 161, 162, 163, 164 und 165 zu senden und 
zu empfangen. Jedes dieser Stromungselemente ist dazu in der Lage, Zustande eines Stroms, einschlieBlich Temperatur, 
Druck und/oder DurchfluB abzutasten. Das Steuersystem 160 ist in der Lage, Kolonnenzustande, einschlieBlich Druck 15 
und Temperaturen an einer Vielzahl von Stellen entlang der Lange der Kolonne, einschlieBlich bei der Schale 88 und bei 
einer Zuleitungsschale in der Kolonne, abzutasten. Einige oder samtliche der oben erwahnten Stromungselemente ent- 
halten vorzugsweise ein Stromungsregelventil. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel stromt ein Kopfstrom von dem oberen 
Ende der Kolonne oder nahe davon in einen Teilkondensator und ein Teil des oben verlaufenden Stroms wird in die Ko- 
lonne zuriickgefiihrt, um einen ausgewahlten Druck in der Kolonne beizubehalten. Die Menge des zuruckgefiihrten Teils 20 
wird vorzugsweise durch das System 160 reguliert. Bei einem Ausfiihrungsbeispiel reguliert das System 160 die Rate 
von zum Bodenrecyclestrom 82 zugegebenem Wasser durch das Element 161 abhangig vom DurchfluB des Bodenrecy- 
clestromes 82 durch das Element 162. Bei einem weiteren Ausfuhrungsbeispiel wird eine Probe des Bodenstroms 81 
beim Element 163 genommen, um dessen Zusammensetzung zu bestimmen, und der Regler 160 reguliert die Menge des 
Bodenstroms 81, der durch das Element 162 gefiihrt wird, und die Menge von Wasser (falls welches), das durch das Ele- 25 
ment 161 gefuhrt wird. Zahlreiche weitere Steuermethoden unter Verwendung der oben erwahnten Elemente konnen ver- 
wcndct werden. 

Der Trockenturm 60 ist geeignet, Aceton und Wasser von Bisphenol, Verunreinigungen und Phenol abzutrennen. Der 
Kopfstrom 61 umfaBt Aceton und Wasser und wird zu einem System zur Aceton- Wiedergewinnung geleitet. Der Boden- 
strom 62 enthalt Phenol, Bisphenol und Verunreinigungen und wird zu einem System zur Wiedergewinnung von reinem 30 
Phenol zur Verwendung als Phenolwasche im Waschsystem 42 gerichtet. 

Ein zweiter Teil 85 des Kolonnenbodenstroms 81 ist vorzugsweise zu einem zweiten Verfestigungssystem 100 gerich- 
tet. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird Wasser zum zweiten Teil 85 iiber eine Leitung 86 zugegeben, um einen Zulei- 
tungsstrom 87 zu bilden, der etwa 45-55 Gewichtsprozent Wasser, etwa 45-55 Gewichtsprozent Bisphenol A und weni- 
ger als etwa 1 Gewichtsprozent Phenol enthalt. Der Zuleitungsstrom 87 enthalt eine organische Phase und eine waBrige 35 
Phase und kann einen Gesamtwassergehalt bis zu etwa 75 Gewichtsprozent enthalten. Die organische Phase umfaBt etwa 
80-85 Gw.% Bisphenol A und etwa 15—20 Gewichtsprozent Wasser, und die waBrige Phase enthalt Wasser und eine 
kleine Menge an loslichem Bisphenol A. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das zweite Verfestigungssystem 100 ei- 
nen Kristallisator 103, der ein Riihrwerk 104 enthalt. Bei einem alternativen Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das zweite Ver- 
festigungssystem 100 einen Svenson-Saugrohr-Drosselkristallisator oder einen ausreichend bewegten Behalter. Fig. 40 
lB(a) zeigt einen Kristallisator 103(a) mit Zwangsumwalzung. Fig. lB(b) zeigt einen Kristallisator 103(b) mit Saugrohr. 
Fig. lB(c) zeigt einen Svenson-Saugrohr-Drosselkristallisator 103(c). 

Bei einem Ausfuhrungsbeispiel wird der Kristallisator 103 bei einem Druck unterhalb Atmospharendruck betrieben 
derart, daB der Siedepunkt von Wasser bei einer Temperatur im Bereich von etwa 80°C bis 120°C und bevorzugter von 
etwa 94°C bis etwa 98°C beibehalten wird. Es kann ersehen werden, daB allgemein, wenn die Temperatur ansteigt, dann 45 
die Reinheit ansteigt, aber die Ausbeute zuriickgeht. An sich konnen Temperaturbereiche wie 90-92°C, 92— 94°C, 
94-96°C und/oder 96-98°C verwendet werden. Der Absolutdruck wird vorzugsweise bei etwa 500-700 Torr und bevor- 
zugter bei etwa 600 Torr beibehalten. Das Vakuum kann durch ein Vakuumsystem 101 bewirkt werden, das Strahlejek- 
toren oder eine Vakuumpumpe enthalten kann. Das zweite Verfestigungssystem 100 kann eine Kuhleinrichtung 102 zum 
Kondensieren eines Teils des Dampfs enthalten, der iiber eine Leitung 201 in die Kuhleinrichtung 102 eintritt (und iiber 50 
eine Leitung 202 zum Kristallisator 103 zuriickkehrt), der im Kristallisator 103 gesiedet wird. Feststoffe konnen auf den 
Wanden des Kristallisators 103 aufgrund des Siedens des Fluids im Kristallisator 103 abgelagert werden. Bei einem Aus- 
fiihrungsbeispiel wird Wasser zum Sy stem 103 aus dem Was sersy stem 105 zugegeben, um die benotigte Verdampfungs- 
kiihlung auf ein Minimum herabzusetzen, wodurch die Bildung von iibermaBigen Ablagerungen auf der Kristallisator- 
wand verhindert wird. Bei einem Ausfuhrungsbeispiel umfaBt das Wassersystem 105 ein Wasserverteilungssystem (z. B. 55 
Sprinkler, Zerstauber, Verteiler), um Wasser in das System 103 einzufuhren (z. B. Wasser auf die Oberflache tropfen zu 
lassen). Es wird angenommen, daB das Verteilen von Wasser auf diese Weise die Bildung und/oder Erzeugung von Fest- 
stoffen (z. B. Kristallen) im System 103 verstarkt. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird der zweite Teil 85 zu einem zweiten Verfestigungssystem 100 ohne den Zusatz 
von Wasser durch die Leitung 86 gefuhrt. Das Wassersystem 105 wird vorzugsweise dazu verwendet, Wasser bei einer 60 
Auswahltemperatur direkt zum Kristallisator 103 zuzugeben, um die Temperatur im Kristallisator 103 zwischen etwa 
80°C und 120°C und vorzugsweise zwischen etwa 90°C und 100°C zu halten, und um eine Gesamtzusammensetzung im 
Kristallisator 103 beizubehalten, die etwa 45-55 Gewichtsprozent Wasser und etwa 45-55 Gewichtsprozent Bisphenol A 
umfaBt. Wasser wird unter Verwendung eines Austauschers 107 erwarmt oder auf eine ausgewahlte Temperatur gekiihlt. 
Dieses Ausfuhrungsbeispiel benotigt keine Verwendung des Vakuumsystems 101 oder der Kuhleinrichtung 102, da die 65 
Temperatur des Kristallisators 103 durch den Zusatz von Wasser bei einer ausgewahlten Temperatur beibehalten wird. 
Somit wird der Eintritt von Luft in den ProzeB als Ergebnis eines Vakuumsystems vermieden. Bei einem Ausfiihrungs- 
beispiel werden das Vakuumsystem 101 und eine Kuhleinrichtung 102 in Verbindung mit dem Zusatz von Wasser aus 
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dem Wassersystem 105 bei einer ausgewahlten Temperatur verwendet. 

Bei einem Ausfiihrungsbeispiel wird AbfluB 106 aus dem zweiten Verfestigungssystem 100 zum zweiten Wiederge- 
winnungssystem 110 gefiihrt, wo das hochreine Bisphenol-A-Produkt wiedergewonnen wird. Bei einem Ausfiihrungs- 
beispiel enthalt das zweite Wiedergewinnungssy stern wenigstens eine Schubzentrifuge 111 und ein Waschsystem 112, 
5 um die in der Zentrifuge 111 wiedergewonnenen Feststoffe zu waschen. Die Schubzentrifuge 111 enthalt vorzugsweise 
mehr als eine Stufe und ist in der Lage, Waschfluid aus dem Waschsystem 112 an einer Mehrzahl von Stellen anzuneh- 
men. Die wiedergewonnenen Feststoffe werden vorzugsweise mit Wasser gewaschen. Ein Trockner 113 nimmt die wie- 
dergewonnenen Feststoffe durch eine Leitung 122 an und setzt den Wassergehalt der Feststoffe weiter herab. Der Trock- 
ner 113 kann ein Wirbelschichttrockner 113E oder ein Kontakttrockner 113A sein (siehe Punkte f und Tf in Fig. 1 A). Der 

10 Wirbelschichttrockner 113B kann vibrierend sein und kann eine gelochte Forderschale 115D umfassen. Verschiedene 
weitere Trockner wie Kolonnen-, Batch- oder geneigte Trockner konnen verwendet werden. Stickstoffgas wird vorzugs- 
weise zum Kontakttrockner 113 zugegeben, um den Partialdruck von Wasser herabzusetzen und dessen Entfernung aus 
den wiedergewonnenen Feststoffen zu erleichtern, wahrend Dampf vorzugsweise als Heizmittel dient und zum Trockner 
113A mit Verwendung eines Dampfs3'stems 114 zugegeben wird. Der Wassergehalt der wiedergewonnenen Feststoffe 

15 wird vorzugsweise auf unterhalb 1.500 ppm herabgesetzt. Es konnen zusatzliche Trockensysteme stromabwarts des 
Trockners 113 dazu verwendet werden, den Wassergehalt der wiedergewonnenen Feststoffe weiter herabzusetzen. Wenn 
ein Wirbelschichttrockner 113B verwendet wird, dann kann ein Heizfluid wie heiBer StieksLoff Qber eine Leitung 114B in 
den Verteilerraum 115B eingefiihrt werden. Feuchtes Heizfluid kann iiber eine Leitung 115C aus dem Trockner 113B 
austreten. 

20 Das Bisphenol-A-Produkt wird im Silo 120 gesammelt. Das wiedergewonnene Bisphenol-A-Produkt umfaBt wenig- 
stens 99 Gewichtsprozent Bisphenol A, bevorzugter wenigstens etwa 99,7 Gewichtsprozent Bisphenol A, und noch be- 
vorzugter wenigstens etwa 99,9 Gewichtsprozent Bisphenol A. Bei einem bevorzugten Ausfiihrungsbeispiel ist das Bis- 
phenol A im Produkt lediglich einer Temperatur iiber 150°C hinaus ausgesetzt gewesen, wahrend sich Phenol in mola- 
rem UberschuB von Bisphenol A befand. Bei einem bevorzugteren Ausfiihrungsbeispiel betrug die groBte ProzeBtempe- 

25 ratur, der das Bisphenol A im Produkt ausgesetzt war, weniger als 150°C. 

Anlagcncxpcrimcntc 

Es wurden in einer BPA-Anlage siidlich von Bombay, Indien ("die indische Anlage" oder n der indische ProzeB") Ex- 

30 perimente ausgefiihrt. Wie 1994-95 betrieben, umfaBte der indische ProzeB eine Reaktionszone, bei der ein Kationen- 
austauscherharz verwendet wurde, gefolgt von einer Kristallisationszone, die Adduktkristalle bildete. Die Adduktkri- 
stalle umfaBten ein molares Eins-zu-eins Verhaltnis von Phenol und BPA. Die Adduktkristalle wurden aus der Ausgangs- 
lauge wiedergewonnen, in reinem Phenol wieder aufgelost und in einer zweiten, identischen Kristallisationszone wieder 
kristallisiert. Die rekristallisierten Adduktkristalle wurden erneut wiedergewonnen und aufgeschmolzen, und das Phenol 

35 wurde durch Verdampfen und Dampf strippen entfernt, wonach das Endprodukt BPA auf einem trommelformigen Flok- 
kenbildner verfestigt wurde. Die primare und sekundare Ausgangslauge wurden beide zur Reaktionszone zuruckgefiihrt, 
nachdem sie in zahlreichen zugehdrigen Funktionen des Prozesses behandelt und/oder verwendet worden waren. Das 
Reaktionswasser wurde aus dem System nach Entfernung kleiner Mengen von Kontaminationsphenol gereinigt. Das 
Ausgangsmaterial wurde aus einem zu Reinigungszwecken vorgesehenen Abzweigstrom von konzentrierten schweren 

40 Verunreinigungen und Rest- BPA durch Behandlung in einem katalytischen Cracksystem wiedergewonnen. Nach einer 
solchen Behandlung wurden Polymere und nicht spaltbare schwere Verunreinigungen aus dem System abgezweigt. Es 
wurden frisches Aceton und Phenol zum System zugegeben, um die Mengen solcher Materialien zu kompensieren, die 
bei der Bildung von BPA verbraucht wurden und/oder als Abfall verlorengingen. 

Beim indischen ProzeB wurden Aceton und Phenol in zwei aufeinanderfolgenden Reaktoren zur Reaktion gebracht. 

45 Der ReaktorabfluB stromt direkt zum primaren Kristallisatorsystem, nachdem die Adduktkristalle aus der Ausgangslauge 
abgetrennt werden und in reinerem Phenol zur Rekristallisation im zweiten Kristallisatorsystem wieder aufgelost wer- 
den. Die Adduktkristalle aus dem sekundaren System werden von der reineren sekundaren Ausgangslauge abgetrennt 
und werden dann geschmolzen. Die Majoritat des Phenols in der Adduktkristallschmelze wird aus dem hohersiedenden 
BPA in einem Diinnschichtverdampfer verdampft, wobei eine BPA-Schmelze gelassen wird, die etwa 1-2% Restphenol 

50 enthalt. Dieses restliche Phenol wird in einer Fullkorperkolonne durch Strippen mit iiberhitztem Dampf entfernt. Die 
BPA-Schmelze wird auf einem trommelformigen Flockenbildner verfestigt und unmittelbar in Sacke verpackt und in ei- 
nem Lager gelagert. 

Die Ausgangslauge aus dem Primarsystem enthalt Wasser, Aceton, Verunreinigungen und Rest-BPA. Diese Aus- 
gangslauge wird durch Vorwarmer in eine Verdampfungskammer gefiihrt, wo das Wasser, Aceton und ein Teil des Phe- 

55 nols zu einem Dampf verdampft werden. Dieser Dampf wird einer Destination skolonne zugefiihrt, um das Wasser und 
Aceton von dem einen niedrigeren Dampfdruck aufweisenden Phenol abzutrennen. Der Bodensatzstrom aus der Ver- 
dampfungskammer umfaBt eine Konzentration von Verunreinigungen und Rest-BPA in einem Phenoltrager. Aus diesem 
Strom wird eine kleine Reinigungsmenge zu einer katalytischen Zersetzungszone genomnien, wo das Phenol im oberen 
Bereich destilliert wird und das BPA und Verunreinigungen bei hoher Temperatur gespalten werden, um Phenol und Iso- 

60 propenylphenol zu bilden. Das Phenol wird als Ausgangsmaterial wiedergewonnen und zur Reaktionszone zuriickge- 
fiihrt. Nicht- spaltbare "Hochsieder" und Polymere werden aus dem System als "Teere" zu Reinigungszwecken abge- 
zweigt. Die Balance des Verdampfungsbodenstromes wird zur Reaktionszone zuriickgefiihrt. 

Das Phenol im VerdampfungsgefaBdampf wird in der Trockensaule kondensiert und ein Teil wird ggf . als das "reinere 
Phenol" verwendet, um die Adduktkristalle aus dem primaren Kristallisationssystem wieder aufzulosen und um die L6- 

65 sungszufuhr zur sekundaren Kristallisationszone zu erzeugen. Die Balance des Phenols wird zur Reaktionszone zuriick- 
gefuhrt. Das Aceton, Wasser und eine kleine Menge an Phenoldampf werden direkt in eine zweite Destillationskolonne 
zugefiihrt, wo das Aceton als Destillat wiedergewonnen wird, und das Wasser und eine kleine Phenolmenge werden aus 
dem Kolonnensumpf entfernt. Das Phenol wird aus dem Wasser in alternierenden Betten von absorbierenden Harzkiigel- 
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chen absorbiert. Das Wasser wird zu einem Biobehandlungsteich gefuhrt und zu einer offentlichen WasserstraBe abge- 
fiihrt. Das absorbierte Phenol wird aus den Absorberbetten durch Waschen mit einem Teil des wiedergewonnenen Ace- 
tons entfernt. Diese Aceton- und Phenolstrome werden zum Trockenturm zuruckgefiihrt, um das Aceton und Wasser zu 
trennen. Die Balance des Acetons, die nicht zum Waschen der Absorberbetten verwendet wurde, wird zu den Reaktoren 
mit zusatzlichem Aceton zum Ersetzen des bei der Bildung des BPA verwendeten Acetons zuruckgefiihrt. 5 

Die Ausgangslauge aus der zweiten Kristallisationszone wird dazu verwendet, die Kristalle aus der primaren Kristal- 
lisationszone zu waschen. Diese Ausgangslauge wird mit der primaren Ausgangslaugenzufuhr zur Verdampfungskam- 
mer kombiniert. 

Ersatzphenol zum Ersetzen des bei der Bildung des BPA verbrauchten Phenols wird mit. dem Phenolde still at aus der 
Adduktkristallschrnelze gemischt, die durch den Diinnfilmverdampfer verarbeitet worden ist. Diese Mischung wird dazu 10 
verwendet, die Adduktkristalle aus der sekundaren Kristallisationszone zu waschen. 

Das Wasser und Phenol aus dem Dampfstrippturm wird kondensiert und zum Trockenturm zugefiihrt. 

Der indische ProzeB verwendet 160 Kubikmeter, als Aufnahmevolumen, von Kationenaustauscherharzkatalysator 
ohne Promotor, um 5.000 Tonnen/a BPA herzustellen. Die indischen Anlagenreaktoren werden in Reihe in einer Auf- 
wartsstromungsbetriebsart bei einer Planzufuhrungsrate von etwa 5 Tonnen/Stunde mit einer Umwalzung durch einen 15 
externen Kiihler mit einem Umwalzraten-zu-Zufiihrratenverhaltnis von etwa 5 : 1 betrieben, womit so der Temperatur- 
anstieg auf etwa 1-2 Grad Zentrigrad begrenzt wird. Die Temperatur steigt von etwa 70 auf etwa 71 72 Grad Celsius an. 

Die Reaktorzufuhr im indischen ProzeB enthalt 13-15% BPA (Planung ist 10%) und 18—20% Gesarntverunreinigun- 
gen (Planung ist etwa 17%). Der ReaktorabfluB enthalt etwa 28-29% BPA (Planung ist etwa 25%) und etwa 18-20% Ge- 
samtverunreinigungen (Planung ist etwa 17%). 20 

Die indischen Anlagenreaktorzufiihrungs- und -abfluBstrome sind feucht bei 0,8-1,0% bzw. etwa 1,9 bis 2,0% Wasser. 

Beim indischen ProzeB liegt das zur Reaktorzone geschickte Gesamtaceton, basierend auf einer Nettoreaktorzufuh- 
rung um 5,5 — 6 Prozent. Dieses Aceton wird aufgeteilt, wobei etwa 1/3 zum ersten Reaktor zugefiihrt wird und fast 2/3 
zum zweiten Reaktor zugefiihrt wird (der Plan ist fast genau das Gegenteil). Es gibt dort einen Zuwachs von etwa 14 bis 
15% BPA iiber die Reaktoren hinweg, der etwa 59-65% der Acetonzufiihrung verbraucht, was etwa 2-2,5% Aceton im 25 
ReaktorabfluB belaBt. 

Der ReaktorabfluB beim indischen ProzeB wird dirckt zur primaren Kristallisationszone geschickt. Die primarc Kri- 
stallisationszone des indischen Prozesses umfaBt drei aufeinanderfolgende geriihrte Schalenkopfdruckbeh alter, von de- 
nen jeder eine interne Kiihlschlange und eine externe "Haft"- oder Halbrohrummantelung (d. h. eine Ummantelung mit 
einer Querschnittsform entsprechend wenigstens einem Teil eines Halbkreises) enthalt. Fig. 2 veranschaulicht diese Be- 30 
halter. Jeder Behalter enthalt zwei Satze von Ruhrerblattern an einer einzigen Welle, einen etwa halb den Schaft hinunter 
und den anderen etwas oberhalb des Bodens des GefaBes. Die Riihrerb latter sind samtlich flache, scharfkantige Platten, 
die in einem Winkel von 45 Grad angeordnet sind. 

Es gibt keine Ktihlung des Reaktorabflusses vor dem ersten Kristallisationsbehalter. Im ersten Kristallisator wird der 
ProzeB von etwa 70-71 Grad C bis etwa 55 Grad C gekiihlt, im zweiten Kristallisator wird der ProzeB auf etw r a 45 Grad 35 
C gekiihlt und der dritte setzt die ProzeB temperatur auf etwa 40 Grad C herab. Aufgrund von Leitungsverstopfungspro- 
blemen, die durch schlechte Temperatursteuerung (schlechte Ub erwac hung s installation und schlechte Wartung) herbei- 
gefiihrt werden, wird der ProzeB wieder auf eine Temperatur von etwa 50-52 Grad erwarmt, um die Wirkungen von kal- 
ten Stellen an der Zufiihrungsleitung zu der FeststofETFliissigkeitsseparatoreinheit zu vermeiden. 

Zusatzlich zu den oben aufgefuhrten Einzelheiten umfaBt die primare Kristallisationszone des indischen Systems zwei 40 
Standardzentrifugalpumpen mit hoher Drehzahl und drei Recycle strome, die sicherstellen, daB der gesamte Kristall- 
schlamm wiederholt der Turbulenz der scharfkantigen Riihrer und den Beanspruchungen innerhalb jeder der Zentrifugal- 
pumpen ausgesetzt wird, und um sicherzustellen, daB der Anfangskristallisatorbehalter fortlaufend mit Kristallen aus 
dem letzten Kristallisatorbehalter geflutet wird. 

Die obige Beschreibung der primaren Kristallisationszone ist auf die sekundare Kristallisationszone anwendbar. Da- 45 
her enthalt das Gesamtsystem sechs in Reihe angeordnete Kristallisatoren mit scharfkantigen, flachen Plattenriihrern, 
vier Zentrifugalpumpen und sechs Recyclestromen, die samtlich entgegengesetzt zu der akzeptierten guten Praxis zur 
Unterstiitzung eines guten Kristallwachstums zu sein scheinen. AuBerdem schwankten die Stromungspegel und Tempe- 
raturen samtlicher Einheiten haufig. 

Wie bei einem sole hen System zu erwarten gewesen ware, war die Adduktkristall-GroBenverteilung extrem klein, wo- 50 
bei sich Nebenachsen von etwa 6 um bis etwa 30 um und eine mittlere Nebenachse (Breite) auf einer kumulativen Volu- 
menbasis von etwa 18 um erstreckten. Siehe Kurve A in Fig. 7. Die x-Achse von Fig. 7 zeigt eine Kristallbreite (in um) 
und die y-Achse zeigt das kumulative Volumen fur eine gegebene Probe in um 3 . Das kumulative Volumen wurde durch 
die Gleichung berechnet: Kumulatives Volumen = Breite X Breite X Lange. Da die Dichte samtlicher Kristalle in einer 
gegebenen Probe etwa gleich ist, ist dann die mittlere Breite, berechnet auf einer kumulativen Volumenbasis, gleich der 55 
mittleren Breite, berechnet auf einer kumulativen Gewichtsbasis. Die Kurven in Fig. 7 waren von Hand gezogen, wobei 
die Datenpunkte von der indischen Anlage gesammelt wurden. 

Beim indischen System werden die Adduktkristalle aus der primaren Kristallisationszone in einem ZentrifugalnTter 
wiedergewonnen, gefolgt von einer Wiederauflosung in Phenol. Diese Losung wurde dann zur sekundaren Kristallisati- 
onszone iiberfiihrt, die mit der primaren Kristallisationszone identisch ist, wo das Produkt als Phenol/Bisphenol-Addukt- 60 
kristalle rekristallisiert. wird. Diese Kristalle werden wiedergewonnen und in einem zweiten Zen trifugal filter gewaschen 
und die Kristalle werden zu einem Schmelzbehalter gefuhrt, wo sie bei etwa 135-140 Grad C geschmolzen werden. Die 
Schmelze wird zu einem Diinnfilmverdampfer gepumpt, wo die Majoritat des Phenols bei etwa 180 Grad C und etwa 30 
bis 50 mmHg Absolutdruck entfernt wird. Das Produkt aus dieser Einheit enthalt 1 bis 2% Phenol, das in einem anschlie- 
Benden Turm durch Strippen mit iiberhitztem Dampf entfernt wird. 65 

Das thermische und/oder katalytische Cracken (Zersetzung) des BPA und von Verunreinigungen beginnt im Diinn- 
filmverdampfer und setzt sich durch das folgende System bis zur Verfestigung fort. 

Die Endproduktschmelze wird auf einen trommelformigen Flockenbildner verfestigt, aus dem das Flockenmaterial di- 
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rekt zu einem Abfiilltrichter geht und in Sacke gefiillt wird, wenn das Flockenmaterial erzeugt wird. 

Das geflockte Produkt hat eine Kontrollprobe von etwa 99,7 bis 99,8% BPA mit etwa 0,2 bis 0,3% Gesamtverunreini- 
gungen. Das Ortho-Para-Isomer des BPA ist in diesem Produkt gering. Phenol- und Reaktionsprodukte der Zersetzung 
scheinen die Majoritat der Verunreinigungen zu bilden und im Dezember 1994 war die Produktfarbe von 40-50 APHA 
5 das allergroBte Problem. "APHA" bezieht sich auf eine Farbskala, die von der American Public Health Association fur 
Wasser bekanntgemacht wurde. Es wurden APHA-Farbmessungen unter Verwendung eines Klett-Summersett-Colori- 
meters ausgefuhrt, wobei Filter Nr. 42 verwendet wurde. 

Das indische Produkt wurde als nicht annehmbar als Ausgangsmaterial zur Herstellung von Polycarbonatharzen von 
General Electric Plastics, einem groBeren globalen Hersteller von Polycarbonatharzen, beurteilt, selbst wenn die Pro- 
10 duktfarbe 15 APHA war. 

Die Teilchen aus der indischen Anlage hatten Abmessungen und Fonnen ("Gesamtgestalten"), die als besonders 
schlecht betrachtet wurden. Experten des Standes der Technik nahmen die Position an, daB die indischen Uberfuhrungs- 
zentrifugalpumpen die Kristalle zu kleinen Teilchen schliffen. Diese Experten regten an, die Zentrifugalpumpen durch 
einen Typ einer fur Schlamme konzipierten sanften Pumpe (z. B. einer Membranpumpe) zu ersetzen. Andere hatten den 
15 Verdacht, daB die Ursache fur das Kristallschleifen die scharfkantigen, flachen Plattenriihrer und die die Schlammstro- 
mung kontrollierenden Steuerventile einschlossen. Die indische Konstruktion schien besonders schlecht fur ein kontrol- 
liertes KristallwachsLum geeignet zu sein. 

GemaB herkommlicher Einsicht wurden gewisse Verbesserungen versucht. Es wurden in der indischen Anlage Mem- 
branpumpen eingebaut und ein Frequenzwandler wurde eingebaut, um Ruhrerdrehzahlen zu verringern. AuBerdem wur- 
20 den Versuche gemacht, die Schwingungspegel und Temperaturen etwas zu modulieren und die Recyclestromungen an- 
zuhalten oder zu reduzieren. 

Es wurden Kristallproben entnommen, nachdem die obigen Verbesserungen gemacht wurden und das System einen 
stabilen Zustand erreicht hatte. Diese Proben zeigten im wesentlichen keine Anderung in der KristallgroBenverteilung. 
Schlechter noch, eine Verschmutzung der Kuhlflachen hatte signifikant aufgrund der verringerten Ruhrerdrehzahlen zu- 

25 genommen. Das Betriebsintervall zwischen "Einschmelzungen" nahm wirksam ab und die Produktion begann, sich zu 
verringern. Klar arbeitete die "herkommliche Einsicht" nicht fur die indische Anlage. 

Bei diesem Punkt wurde der Frequenzwandler dazu verwendet, die Riihrcrdrchzahl liber die ursprunglichc Konzcption 
zu erhohen. Die Betriebszeit zwischen Umschmelzungen nahm zu, was eine signifikante Zunahme bei der Warmeiiber- 
tragung anzeigte. Innerhalb eines Tages hatte sich die Zentrifugenleistung verbessert und die Produktion nahm um etwa 

30 20% von etwa 13-14 Tonnen pro Tag auf 16-17 Tonnen pro Tag zu. Die urspriingliche Plankapazitat fur die indische An- 
lage war 15 Tonnen pro Tag. 

Es wurden wieder Adduktkristalle von ausgewahlten Stellen in den KristallisatorstraBen als Probe entnommen. Die 
Analyse zeigte, daB die KristallgroBe signifikant zugenommen hatte, was optisch wenigstens 3-5 mal die GroBe der Kri- 
stalle von der urspriinglichen Probe zu sein scheint, bei der die Kristallbreiten im Bereich von 6 bis 30 um lagen. 

35 Nach einiger Zeit wurden die Ruhrerdrehzahlen wieder auf fast das Maximum erhoht, was durch die Motorlei stung er- 
moglicht war. Wieder nahm die Warmeiibertragung zu, wie durch eine weitere VergroBerung der Betriebszeit zwischen 
notwendigen Umschmelzungen ofrensichtlich wurde, gefolgt von einer weiteren Verbesserung des Zentrifugenbetriebs. 
Die Produktion nahm auf 19-20 Tonnen pro Tag bei einer Gesamterhohung von 40^1-5% iiber den Startpunkt und 
27-33% der obigen Planung zu. 

40 An dieser Stelle wurden Adduktkristalle als Probe von samtlichen 6 Kristallisatoren und den beiden Verdi chterpum- 
pentopfen entnommen, die den AbfluB aus jeder KristallisatorstraBe aufnehmen, und aus denen die Zentrifugen gespeist 
werden. Die Proben zeigten ein fast vollstandiges Fehlen irgendwelcher Teilchen, die als "Feinstpartikel" angesehen 
werden konnten. Es gab keine Teilchen mit Breiten oder einer Nebenachse unterhalb 60 um aus irgendeiner der als Probe 
entnommenen Einheiten, und das kumulative Gewicht von Teilchen mit einer Nebenachse unter 80 um ergab insgesamt 

45 weniger als 1 %. Die mittlere Breite der kleinsten Probenahme war 1 90 um auf einer kumulativen Gewichtsbasis, und die 
mittlere Breite der groBten Probennahme war 300 um. Die mittleren Breiten der anderen sechs Probennahmen fielen zwi- 
schen diese beiden mit einer mittleren Breite von zwischen 220 und 240 um. 

Die am uberraschendsten Datenwerte waren das Hauptachsen-zu-Nebenachsen-Verhaltnis (d. h. das Langen-zu-Brei- 
ten-Verhaltnis). Der Mittelwert der Verhaltnisse fur samtliche Proben war 1,8 bis 2,0, was eine drastische Anderung der 

50 Kristallform zu kiirzeren, robusteren Kristallen zeigt. 

Proben des Kristallkuchens aus der den Schlamm auf der PrimarkristallisatorstraBe aufnehmenden Zentrifuge zeigte 
eine Gesamtphenolanalyse von 29 bis 30%, herunter von 35 bis 40% bei den friiheren Proben (absolut sollten Trocken- 
kristalle 29,2% Phenol sein). Proben des Kristallkuchens aus der Zentrifuge, die den Schlamm aus der sekundaren Kri- 
stallisatorstraBe aufnimmt, zeigten einen etwas hoheren Phenolgehalt von 30 bis 33%. Dieser hohere Gehalt war iiberra- 

55 schend dahingehend, daB die Viskositat der primaren Ausgangslauge signifikant hoher als die Viskositat der sekundaren 
Ausgangslauge gewesen sein sollte aufgrund des viel hoheren Gehalts an \erunreinigungen (bei etwa 22 bis 25%) gegen 
nicht mehr als etwa 1% Verunreinigungen in der sekundaren Ausgangslauge. 

Die Produktfarbe hatte sich betrachtlich nach einigen Betriebsanderungen zu dem Verdampfungssystem vor dem 
Trocknungsturm verbessert. Die primare Ausgangslauge mit hohen Verunreinigungen und hoher Farbe wird durch dieses 

60 System verarbeitet. Die Ausgangslauge wird in das Verdampfungssystem zugefiihrt und der oben befindliche Dampf 
wird zum Trockenturrn zugefiihrt. Es wurde angenommen, daB diese Kopffraktion reines Phenol, Aceton und Wasser- 
dampf war, aber es wurde gefunden, daB Farbkorper und Hochsieder ebenfalls im Kopfbereich stromten. Der Bodensatz 
aus dem Trockenturn wird ggf. als Losungsmittel fur die Adduktkristalle aus dem primaren System verwendet, wodurch 
die Losungszufuhr zum sekundaren System ausgefuhrt wird. Daher wurden die Farbkorper, die mit dem Entspannungs- 

65 dampf in den Trockenturrn getragen wurden, ggf. in der sekundaren Ausgangslauge enden und Farbe zum Produkt in di- 
rekter Proportion zur Menge der im Kuchen gelassenen Ausgangslauge beitragen. 

Drei weitere Quellen von Farbkorpern und Verunreinigungen wurden gefunden und vor der Arbeit mit den Kristalli- 
satoren abgemildert. Eine war das frische Phenol, wie es durch den Tanklaster gebracht wurde. Es stellte sich heraus, daB 
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es hohe Farbe und Farbkorpervorlaufer mit einem Dampfdruck sehr nahe Phenol hatte, wodurch eine Trennung von Phe- 
nol durch Destination verhindert wurde. Es wurde ein Kationenbett eingebaut, um die Verunreinigung mit Phenol in Re- 
aktion zu bringen, um eine Zusammensetzung zu bilden, die einen niedrigen Dampfdruck aufweist, der eine Trennung 
der Verunreinigung als Schwersieder durch Abdestillation des Phenols gestatten wiirde. Der Einbau und das Anfahren 
dieses Bettes wurden vor der Kristallisatorarbeit beendet. 5 

Die zweite Farbkorperquelle ergab sich aus Korrosion, Eisen- und Produktzersetzung, die ein Ergebnis einer unzweck- 
maBigen Behandlung des Dampfkesselzuleitungswassers ergab und die zu etwa 30 ppm Chloriden im Dampf fuhrte, die 
zum Strippen des Restphenols aus dem BPA vor der Flockenbildung verwendet wurden. Es konzentrierten sich Chloride 
im System, was zu einer SpannungsriBkorrosion des Trockenturms aus rostfreiem vStahl und zur Katalysierung der Zer- 
setzung von BPA bei hohen Temperaturen fuhrte. Die Zersetzungsprodukte reagierten zu Farbkorpervorlaufern und 10 
Farbkorpern. 

Die dritte Quelle fiir Verunreinigungen und Farbkorper stellte sich heraus als katalytisches Cracksystem zur Wieder- 
gewinnung des Ausgangsmaterialwerts aus den schweren Verunreinigungen, die zu Reinigungszwecken aus dem ProzeB 
abgezweigt waren. Dieser Abzweigstrom wurde vom Bodenstrom des fruher erwahnten Systems zum Verdampfen der 
primaren Ausgangslauge vor dem Trockenturm entnommen. Der Zweck des Verdampfungssystems bestand zusatzlich 15 
zur Zufuhrung eines reinen Dampf stroms zum Trockenturm darin, einen Strom zu erzeugen, der konzentrierte Verunrei- 
nigungen enthielt, um hieraus den zu Reinigungszwecken vorgesehenen Abzweigstrom zum kaialyiischen Cracksystem 
abzuziehen. Es stellte sich heraus, daB das katalytische Cracksystem zunehmende Verluste in der Form von Hochsiedern 
erzeugte, die aus der Polymerisation von Verunreinigungen erzeugt wurde. Es wurden Farbkorpervorlaufer, Farbkorper 
und Verunreinigungen zum System mit dem wiedergewonnenen Ausgangsmaterial zuriickgefiihrt, was zu einer Zu- 20 
nahme der Verunreinigungskonzentration durch den ProzeB hinweg und einer auBerordentlichen Zunahme der Farbe 
samtlicher ProzeBstrome fuhrte. Dieser Betrieb wurde verbessert, um die Zuruckfiihrung von Verunreinigungen und 
Farbkorpern zu den HauptprozeBstromen zu verringern. Dieser Betrieb wurde sogar vollstandig fiir mehrere Monate ab- 
gestellt, was zur Herabsetzung der Farbe der ProzeBstrome vor der KristallgroBenverteilungsverbesserung beitrug. 

Der kombinierte Effekt der oben beschriebenen Verbesserungen fuhrte zu einer Verringerung der Produktfarbe von 25 
etwa 20 APHA ausgehend von der friiheren hohen von 40 bis 50 APHA. 

Mit der groBcrcn KristallgroBenverteilung und der vcrbcsscrtcn Form, der Fliissigkcitscntfcrnung des Kuchcns sowohl 
in den primaren und den sekundaren Zentrifugen verbesserten sich bis zu der S telle, bei der die Kuchenfarben tatsachlich 
niedriger als die Farbe der zum Waschen verwendeten Phenolstrome war. Beispielsweise wurde das zum Waschen des 
Kuchens in der primaren Zentrifuge verwendete Phenol ggf . auf eine Farbe von etwa 20 APHA verringert, aber der aus 30 
der Einheit abgefiihrte Kuchen hatte eine Farbe von 10 APHA, und der aus der sekundaren Zentrifuge abgegebene Ku- 
chen hatte eine Farbe von 5 APHA, sogar wenn er mit Phenol mit einer Farbe von 10 bis 15 APHA gewaschen wurde. 

Es wird angenommen, daB die wie hier beschrieben erzeugten BPA/Phenol-Adduktkristalle eine vorlauferfreie Kom- 
bination von GroBe und Form aufweisen. Diese Kristalle bilden einen Kuchen mit gewiinschten Russigkeitsentfernungs- 
eigenschaften und Waschleistungen. 35 

Ein ungewohnliches Charakteristikum der hier umrissenen Entdeckungen besteht darin, daB die betriebliche Ande- 
rung (Turbulenz), die den HauptkontrolleinfluB auf die Verbesserung der Kristallform zu haben scheint, auch eine sehr 
giinstige Wirkung auf die Warmeiibertragung und daher die Produktionskapazitat des Kristallisationssystems hat. Der- 
selbe Parameter, der bewirkt, daB das Kristall eine giinstige Form annimmt, hat eine giinstige Einwirkung auf die Sy- 
stemkapazitat. 40 

Zur Anderung der Kristallform von lang und schlank auf kurz und stammig scheint eine verhaltnismaBig hohe Turbu- 
lenz benotigt zu werden. Es wird jedoch angenommen, daB die Intensitat der Turbulenz knapp an dem sein muB, was zur 
Erzeugung einer spontanen oder sekundaren Nukleierung benotigt wird. Es ist schwierig, die exakte optimale Turbulenz 
fiir irgendein gegebenes System aufgrund der Wirkungen von Grenzformen, den Merkmalen unterschiedlicher Riihr- 
werke oder Pumpenfltigelrader, ProzeB stromzusammensetzungen und -temperatur, dem Ubersattigungsgrad, der Visko- 45 
sitat des Kristallisationsmediums, Wirkungen der Kristalldichte etc. vorauszusagen. Die wirksamste Naherung scheint zu 
sein, die Beziehung zwischen dem Verhaltnis der Kristallhauptachse zur Nebenachse in bezug auf das Riihren oder Um- 
walzen empirisch zu bestimmen. Um diese Bestimmung auszufuhren, werden die KristallgroBenverteilungsdaten fur ei- 
nen gegebenen Satz von Bedingungen genommen und ein Mittelwert der Haupt-zu-Nebenachsen-Verhaltnisse wird fiir 
den Datensatz berechnet. Die Riihrdrehzahl oder Umwalzrate wird dann vergroBert und es erfolgt wieder eine System- 50 
probennahme nach Erreichen des Gleichgewichts. Diese Schritte werden solange wiederholt, bis das Verhaltnis der 
Haupt-zu-Nebenachse weiterhin abnitmnt und auf keine sekundare und/oder spontane Nukleierung gestossen wird. Die 
Kapazitat der Kristallisatoreinheit hat die Tendenz, mit jeder Zunahme bei Riihren der Umwalzung zuzunehmen. 

In einigen Systemen konnen zusatzliche Schritte ausgefiihrt werden, um die KristallgroBenverteilung zu verbessern 
sowie die Form der Kristalle zu verbessern. Diese umfassen das Nachriisten der Stromungsleitungen, um es zu ermogli- 55 
chen, daB der ReaktorabfluB direkt zur Kristallisationszone geht, statt daB das Reaktionswasser und Restaceton vor der 
Kristallisation entfernt werden. Diese Anderung hat die positive Wirkung, die Viskositat zur verringern, was die Warrne- 
iibertragung bei niedrigeren Geschwindigkeiten vergroBern sollte und eine Optimierung der Turbulenz bei verringertem 
Leistungsverbrauch (zusatzlich zur Verbesserung des Kristallwachstums und der GroBenverteilung) gestattet. Ein zusatz- 
liches Verfahren, um die KristallgroBenverteilung auf ein Maximum zu bringen, besteht darin, ein System zur teilweisen 60 
oder Gesamtreduktion/Zerstorung von Feinstpartikeln einzubauen. 

Die Aufnahme dieser zusatzlichen Naherungen vergroBert dann die KristallgroBenverteilung, jedoch konnen derartige 
Schritte auch einige negative Seiteneffekte haben. Die Zunahme der Wasserkonzentration in der Kristallisationszone, die 
erfahren wird, wenn der ReaktorabfluB direkt als Kristallisationsmedium verwendet wird, tragt auch dazu bei, die Los- 
barkeit des BPA in der Ausgangslauge zu vergroBern, und konnte eine schadliche Wirkung auf die Wiedergewinnung des 65 
BPA pro ProzeBdurchlauf haben. Der Einbau eines Feinstpartikelreduktions- und/oder -zerstorungssystems fuhrt dann 
zur VergroBerung der Gesamtwarmelast auf dem KristalUsatorkiihlsystem, wodurch die Kristallisatorkapazitat negativ 
beeinfluBt wird. 
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Die Bestimmung, welches System oder Kombination von Systemen optimal fiir einen beliebigen gegebenenen ProzeB 
sein wird, benotigt dann eine Analyse der Starken und Schwachen des individuellen Systems. 

Nachdem die oben im einzelnen angegebenen Verbesserungen am indischen ProzeB ausgefiihrt wurden, zeigten Pro- 
bennahmen des Kuchens aus der primaren Zentrifuge Kristalle, die mit einer Farbe von 10-15 APHA erzeugt wurden, ei- 
5 nen Gesamtphenolgehalt von 30 bis 33%, Gesamtverunreinigungsgehalt von 0,13 bis 0,27% ausgehend von einer Aus- 
gangslauge mit einer Farbe von 1.500 APHA, Restbisphenol von 12 bis 13% und Gesamtverunreinigungskonzentration 
von 20 bis 25% (ein Verunreinigungs/BPA-Verhaltnis von 1,67/1 bis 1,92/1). Die oben beschriebene Kristallqualitat 
wurde ausgehend von der oben beschriebenen Ausgangslauge hergestellt und die Kristalle kamen von einem Kuchen, der 
mit Phenol mit. einer Farbe von 40 APHA (3 bis 4 mal der Farbe des sich ergebenden Kuchens) gewaschen wurde. 

10 Diese Daten zeigen an, daB sich eine kleine Menge von Verunreinigungen innerhalb der Kristallstruktur selbst befindet 
und daB ein System, das Kristalle herstellt, die einen Kuchen nut guten Eigenschaften bilden, ein hochreines Produkt 
ausgehend von einer Ausgangslauge mit einer anscheinend UbermaBig hohen Verunreinigungskonzentration erzeugen 
kann. Als solches ist ein Ruckkopplungsbetrieb mit Qualitatskristallen und einem guten Kristallverarbeitungssystem, bei 
dem der "Ruckstand n -BPA-Strom aus der sekundaren Kristallisationszone zu 100% zur primaren Kristallisationszone 

15 zuruckgefuhrt wird, ein entwicklungsfahiges Konzept. Dieser Betrieb mit geschlossenem Kreislauf ist im wesentlichen 
der Weg, in dem der indische ProzeB etwa 3 Monate lang wahrend einer Zeitperiode lief, als das katalytische Cracksy- 
stem vollig abgeschalteL war. Es gab keine feslstellbare Zunahme im System von entweder der Gesamtmasse von Verun- 
reinigungen oder der mittleren Konzentration von Verunreinigungen wahrend dieser gesamten Zeit, als die Reinigung 
von schweren Verunreinigungen aus dem System Null war. 

20 Nach Erreichen des Gleichgewichts konnen kleine Mengen von Verunreinigungen in der Reaktionszone des Prozesses 
erzeugt werden oder nicht. AuBerdem beruht ein signifikanter Teil dieser kleinen Verunreinigungsmenge, die in der Re- 
aktionszone gebildet werden kann, sehr wahrscheinlich auf der Reaktion einiger der Zersetzungsprodukte, die in einem 
anderen Bereich der Anlage erzeugt wurden. Es wird angenommen, daB in der indischen Anlage der katalytische Zerset- 
zungsabschnitt des Systems Ausgangsmaterial zerstorte, statt es wiederzugewinnen. Es wird auBerdem angenommen, 

25 daB dieses System den HauptprozeB mit schweren Verunreinigungen und Farbkorpern (und vielleicht Farbkorpervorlau- 
fern) wahrscheinlich mit einem groBeren AusmaB als irgendeine andere einzelne Quelle kontaminierte. 

Ein wirksamcs Vcrfahrcn zur Entfarbung von ProzcBstromcn in der indischen Anlage umfaBtc das Fiihrcn des Strorncs 
durch ein "gemischtes" Bett von Kationen- und Anionenaustauscherharzen. Dieses Bett war nicht tatsachlich gemischt, 
da sich das Anionenharz unten und das Kationenharz oben befand. Diese Behandlung stellte sich als weitaus effektiver 

30 als die Behandlung mit entweder dem Kationen- oder Anionenaustauscherharz alleine heraus. Sie arbeitete sehr wirksam 
zur Herabsetzung der Farbe der gesamten ProzeBstrome. 

Mehrere Male wiederholte Laborreaktionen zeigten, daB die Beibehaltung von Kontakt von Reaktion s mi schungen mit 
dem Katalysator, nachdem das Aceton auf einen sehr niedrigen Pegel reagiert hatte, zu einer raschen Zunahme der Bil- 
dung von Verunreinigungen, allgemein zu Lasten von BPA, fiihren kann. Bedingungen, die dieses Phanomen zu steigern 

35 scheinen, sind verhaltnismaBig hohe BPA-Konzentrationen und entsprechend niedrige Verunreinigungskonzentrationen, 
die darauf hinauslaufen, Gleichgewichtskrafte am Werke zu zeigen. Dieses Phanomen wurde in Reaktionen unter Ver- 
wendung samtlicher getesteter Kationenaustauscherharz-Katalysatoren beobachtet, ungeachtet dessen, ob das Harz mit 
Promotor war oder nicht. 

Es scheint, daB eine enge Regelung der Acetonkonzentration am Ende der Reaktion und eine Begrenzung des Kon- 

40 takts von Reaktionsprodukten mit dem Katalysator nach Beendigung der Reaktion wiinschenswerter sein kann, als die 
Reaktion auf Null Restaceton zu driicken. 

Verschiedene BPA- Hers teller scheinen unterschiedliche Grenzen fur die Verunreinigung und BPA-Konzentrationen 
fiir eine gute oder akzeptable Kristallisatorleistung zu setzen. Einige Hersteller versuchen, die BPA-Konzentrationen auf 
nicht mehr als 20% in der Kristallisatorzufiihrung zu halten, wahrend andere, die fruher die Konzentration bei etwa 30% 

45 betrieben, nun die Grenze auf etwa 25% in der Kristallisatorzufiihrung herabgesetzt haben. Als solches ist es iiberra- 
schend, daB Adduktkristalle mit der GroBe derjenigen, die im modifizierten indischen System gewachsen sind, aus einer 
Zufuhrflussigkeit, enthaltend 29% BPA und 20% Verunreinigungen wachsen konnten (diese Zahlen basieren auf der Ge- 
s amts trornzus ammen setzung) . 

Bei der indischen Anlage zeigten die Adduktkristalle, die vor den Modifikationen hergestellt wurden, eine GroBenver- 

50 teilung auf der Nebenachsenabmessung von weniger als etwa 6 um bis etwa 30 um mit einem kumulativen Mittelwert 
von etwa 18 um. Nach der Modifikation stellte das System die zuvor beschriebenen kurzen stammigen Kristalle mit ei- 
nem Haupt-zu-Nebenachsen-Verhaltnis von 1,8 zu 2,0 her. Von samtlichen der 6 Kristallisatoreinheiten und den beiden 
folgenden Verdi chtertopfen von denen Proben genommen wurden, hatten die gefundenen kleinsten gemessenen Partikel 
mehr als 60 um auf der Nebenachse und die groBten gefundenen Partikel hatten eine Nebenachse von 460 um. Die fiir 

55 jede der 8 Einheiten gemessene Nebenachse, mittlere kumulative Gewichtsprozente, betrug etwa 190 um und die groBte 
war etwa 300 um. Der Mittelwert fur samtliche Probennahmen der 8 Einheiten lag bei etwa 240 um. Diese Kristalle wur- 
den aus der oben beschriebenen Zuflihrung erzeugt, die etwa 29% BPA und 20% Gesamtverunreinigungen enthielt. 

Wie bei der ProzeBbeschreibung fruher beschrieben wurde, bestand die Reinigungszone des Prozesses aus zwei Kri- 
stallisationszonen, die jeweils drei aufeinanderfolgende Kristallisatoren und einen Verdichtungstopfaufnehmer enthiel- 

60 ten. Die Kristallisatoren waren in der Form ahnlich denjenigen, die in Fig, 2 gezeigt sind. Der Verdichtungstopf, M-203, 
aus den ersten drei aufeinanderfolgenden Kristallisatoren, bezeichnet als " Abschnitt 200", speiste das erste oder primare 
Feststoff/Fliissigkeitstrennsystem und die aus dieser Zone wiedergewonnenen Adduktkristalle wurden in "reinem Phe- 
nol" wieder aufgelost und dann in den zweiten drei aufeinanderfolgenden Kristallisatoren, bezeichnet als "Abschnitt 
300", wieder kristallisiert. 

65 Die "Abschnitt 200" -Einheiten urnfaBten den ersten Kristallisator, K-115, den zweiten Kristallisator, K-201, den drit- 
ten Kristallisator, K-202, und den Verdichtungstopfaufnehmer, M-203. Die "Abschnitt 3 00 "-Einheiten urnfaBten den er- 
sten Rekristallisator, K-208, den zweiten Rekristallisator, K-301, den dritten Rekristallisator, K-302, und den Verdich- 
tungstopfaufnehmer, M-303. Das Temperaturprofil in beiden StraBen beginntbei 55 bis 60 Grad C und fallt in jeder dar- 
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auffolgenden Einheit auf 40 bis 43 Grad C in den letzten Einheiten ab. Die unteren Temperaturen entsprechen allgemein 
dem Abschnitt 200 und die hoheren Temperaturen entsprechen dern Abschnitt 300. 

Die Intuition wiirde dazu neigen anzuregen, daB man ein Kri stall wachstum und eine GroBenverteilungszunahme sehen 
wiirde, wenn der Schlamm sich durch die System© fortbewegte, aber die Proben unterstiitzen dies weder im Abschnitt 
200, noch im Abschnitt 300. Im ersten Kristallisator des Abschnitts 200, K-115, betrug die mittlere Breite der Kristalle 
um 245 um, die mittlere Breite des zweiten Kristallisators, K-201, lag bei etwa 300 um, aber die mittlere Breite des drit- 
ten Kristallisators, K-202, fiel zuriick auf 220 um. Die mittlere Breite der Probennahme des Aufnahmetopfes, M-203, der 
keine Kuhlung hatte, lag zuriick bis etwa 245 um (d. h. im wesentlichen gleich wie die erste Einheit, K-115). Die mittlere 
Breite fur die Probennahme der ersten der Abschnitt 300-Einheiten, K-208, stellte sich als die groBte des gesamten Ab- 
schnittes 300 bei etwa 265 um heraus, wobei die zweite Einheit, K-301, die kleinste bei etwa 190 um aufweist. Der Mit- 
telwert nahrn leicht auf etwa 200 um in der dritten Kristallisatoreinheit, K-302, zu, endend bei etwa 225 um im Aufnah- 
metopf, M-303 (siehe folgende Tabelle): 



Einheit 



kleinste 
Part ike 1 
breite 



groSte 

Partikel 

breite 



kumulati- 
ve Gew. -% 
mittlere 
Breite 



mitt leres 
Hauptach- 
sen- zu-Ne- 
benachsen- 
Verhaltnis 



K-115 


>80 


-355 


-245 


2,3 


K-201 


>80 


-460 


-300 


1, 7 


K-202 


>G0 


-310 


-220 


1/8 


M-203 


>60 


-335 


-245 


1, 9 


K-208 


>80 


-385 


-265 


2, 0 


K-301 


>60 


-250 


-190 


2,2 


K-302 


>80 


-320 


-215 


2,0 


K-303 


>80 


-320 


-225 


1/ 9 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



Die obigen Daten scheinen kein regelmaBiges progressives Kristallwachstum anzuzeigen, wenn der Schlamm durch 40 
entweder das System 200 oder das System 300 fortschreitet. Die Daten haben auch die Tendenz zu zeigen, daB die Ver- 
unreinigungskonzentration in der Zufiihrung, wenigstens bis etwa 20% Verunreinigungen, wenig oder keine schadliche 
Wirkung auf das Kristallwachstum hat. Diese Daten zeigen, daB die aus der Zufiihrung, die etwa 20% Verunreinigungen 
und etwa 29% BPA (die Zufuhr zum Abschnitt 200) enthielt, aufgewachsenen Kristalle die Tendenz hatten, etwas groBer 
als Kristalle zu sein, die aus einer Zufiihrung mit einer Verunreinigungskonzentration im Bereich von etwa 1-2% und ei- 45 
ner BPA-Konzentration von etwa 35% (der Zufiihrung zum Abschnitt 300) aufgewachsen waren. 

Die folgenden drei Ausfiihrungsbeispiele stellen Experimente dar, die in der indischen Anlage durchgefuhrt wurden. 
Das Verfestigungssystem der indischen Anlage ist dar auf gerichtet, Adduktkristalle zu bilden, die Bisphenol A und etwa 
30 Gewichtsprozent Phenol enthalten. Obwohl die Ausfiihrungsbeispiele aquivalente Systemeigenschaften aufweisen, 
wird jedes Ausfiihrungsbeispiel auf eine unterschiedliche Weise, wie untenstehend beschrieben, ausgefiihrt. Das Ausfiih- 50 
rungsbeispiel A ist das sanfteste der Ausfiihrungsbeispiele, wobei es die niedrigste Umwalzrate und die groBte Tempe- 
raturdifferenz (etwa 15°C) zwischen dem Kiihlmedium und dem umgewalzten Strom aufweist. Das Ausfiihrungsbeispiel 
B ist durch eine stark vergroBerte Umwalzrate gegeniiber dem Ausfiihrungsbeispiel A gekennzeichnet derart, daB ein 
Turbulenzpegel im umgewalzten Strom erzielt wird. Das Ausfiihrungsbeispiel B hat eine geringere Temperaturdifferenz 
(etwa 5°C) zwischen dem Kiihlmedium und dem umgewalzten Strom, als dies beim Ausfiihrungsbeispiel A der Fall ist. 55 
Das Ausfiihrungsbeispiel C hat einen erhohten Pegel an kontrollierter Turbulenz in bezug auf das Ausfiihrungsbeispiel B 
und hat eine niedrigere Temperaturdifferenz (etwa 3°C) zwischen dem Kiihlmedium und dem Strom 34 (siehe Fig. 2), als 
dies beim Beispiel B der Fall ist. Das Ausfiihrungsbeispiel C umfaBt weiter ein Feinstpartikelsystem 31, um einen Teil 
des umgewalzten Stromes zu erwarrnen. Ausgewahlte physikalische Eigenschaften der in jedem dieser Ausfiihrungsbei- 
spiele gebildeten Feststoffe fielen in die untenstehend zusammengefaBten Bereiche. 60 
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5 




Ausf lihrungs- 
beispiel A 


Ausf uhrungs- 
beispiel B 


Ausf iihrungs- 
beispiel C 


10 


Gesamtverun- 
reinigung im 
Kuchen (%) 


unbekannt 


0,4%-0, 5% 


0, l%-0, 2% 


15 

20 


Mittlere Kri- 
stallbrei t e 
(kumulat ive 
Gew. -%-Basis, 


18 


140 


240 


25 


Mittleres 
Langen-zu- 
Breiten-Ver- 
haltnis 


3-5 


2-3 


1,8-2 


30 
35 


Freier Flus- 
sigkeitsge- 
halt des 
Feststof f - 
kuchens (%) 


10%-11% 


•J g, s~ a 
O "o - O *o 


1%-1, 5% 



Die obigen Daten veranschaulichen die signifikante Verbesserung der physikalischen Eigenschaften der gebildeten 

40 Feststoffe, die beobachtet werden kann, wenn eine kontrollierte Turbulenz verwendet wird. Der optimale Turbulenzpege! 
und die exakten physikalischen Eigenschaften der gebildeten Feststoffe fur ein spezielles System sind abhangig von ei- 
ner Anzahl von Faktoren wie oben erwahnt und konnen sich unter Ausfuhrungsbeispielen der Erfindung an der n. 

Ein weiterer ProzeB, der ausgefiihrt werden kann, ist wie folgt beschrieben. Die Adduktkristalle aus der primaren Kri- 
stallisationszone werden bei 60 Grad durch Zusatz von Wasser gelost. Die Temperatur der Mischung wird auf etwa 

45 135 Grad C gebracht und die Mischung wird sofort in eine Verdampfungskammer eingeruhrt, wo das meiste des Phenols 
und etwas vorn Wasser als Dampf im wesentlichen sofort bei 100 bis 110 Grad C entfernt wird, wobei eine Fliissigkeits- 
phase bestehend aus Wasser und etwas Phenol in Losung in BPA-Schmelze bei 100 bis 110 Grad C gelassen wird. Die 
Fliissigkeitsphase tritt nach unten durch eine Destillationskolonne, wobei verbleibendes Phenol aus der Fliissigkeit durch 
am Boden der Kolonne eingefiihrten Dampf gestrippt wird. 

50 BPA/Wasserschmelze, die etwa 85% BPA und 15% Wasser enthalt, tritt am Boden der Kolonne bei 100 bis 110 Grad C 
aus. Sie wird in eine sekundare Kristallisationszone eingefiihrt, wo die Temperatur auf 94-98 Grad C durch Zugabe von 
temperaturgeregeltem Wasser verringert wird, urn die empfindliche Warme und Kristallisationswarme zu absorbieren, 
oder durch Zusatz von uberschiissigem heiBem Wasser unter Verwendung einer Verdampfungskuhlung, um die Warme 
zu entfernen (oder eine Kombination von beidem). GroBe rhombische Kristalle mit hochreinem BPA konnen durch Fil- 

55 tration oder Zentrifugierung oder dergleichen wiedergewonnen werden. Die Kristalle konnen von den 1 bis 2 Prozent 
Restfeuchtigkeit getrocknet werden, um das BPA-Endprodukt zu ergeben. 

Eine Sammlung von Daten, die sich auf einige der oben erwahnten Systeme beziehen, folgt. 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-115 



KR I - 

o 1 HLL 

NR. 


L/B 


TAT SAC H- 
t r up 

LANGE (L) 


TATSACH- 

1 T PUP 

L 1 tnt 
BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULAT I VE 

CI1MMC \/nu 

oUrlrlQ VUN 
(B ML) 


KUMULATIVE 
GE™ 

WICHTS-% 


rrj. 


(4.3) 


499 


115 


6,599,275 


19,277,847 


2.4% 


rr I 


(3.5) 


432 


125 


6,728,417 


26,006,264 


3.3% 


#25 


(3.6) 


518 


144 


10,749,542 


36,755,806 


4.7% 


#33 


(3.1) 


470 


154 


11,098,128 


47,853,935 


6. 1% 


#14 


(2.5) 


403 


163.2 


10,738,925 


58,592,860 


7.4% 


#12 


(3.1) 


528 


173 


15,765,996 


74,358,851 


9.4% 


#16 


(2.9) 


509 


173 


15,192,687 


89,551,542 


11.4% 


#18 


(2.2) 


3 84 


173 


11,466,179 


101,017,721 


12.8% 


#24 


(2.2) 


394 


182 


13,094,978 


114,112,699 


14.5% 


#10 


(2.8) 


518 


182 


17,171,482 


131,284,180 


16.7% 


rr J 


(2.2) 


413 


192 


15,217,459 


146,501,639 


19% 




(1.4) 


288 


202 


11,705,057 


158,206,697 


20% 


#7 


(1.6) 


317 


202 


12,875,563 


171,082,260 


22% 


#29 


(2.1) 


422 


202 


17,167,417 


188,249,677 


24% 


#3 


(2.2) 


460 


211 


20,479,660 


208,729,337 


26% 


#4 


(2.0) 


451 


221 


21,997,191 


230,726,528 


29% 


#9 


(1.3) 


288 


221 


14,040,760 


244,767,288 


31% 


#15 


(2.0) 


432 


221 


21,061,140 


265,828,428 


34% 


#2S 


(1.7) 


394 


230 


20,893,925 


286,722,254 


36% 


#19 


(2.1) 


490 


230 


25,990,004 


312,712,359 


40% 


#35 


(2.5) 


624 


250 


38,875,300 


351,587,659 


45% 


#22 


(2.0) 


499 


250 


31,087,780 


382,675,439 


49% 


#32 


(1.9) 


499 


259 


33,538,572 


416,214,011 


54% 


#17 


(1-7) 


432 


259 


29,013,764 


445,237,776 


56% 


#31 


(1.5) 


384 


259 


25,798,902 


471,036,697 


60% 


#13 


(2.1) 


538 


259 


36,118,462 


507,155,140 


64% 


#20 


(1.5) 


413 


278 


31,994,708 


539,149,848 


68% 


#21 


(1.6) 


470 


288 


39,016,858 


578,166,705 


73% 


#28 


(2.3) 


672 


298 


59,516,191 


637,682,896 


81% 


#11 


(1.3) 


394 


298 


34,859,488 


672,542,379 


85% 


#30 


(1.5) 


480 


317 


48,173,875 


720,716,254 


91% 


#8 


(1.5) 


538 


355 


67,827,401 


788,543,655 | 100% 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-208 



KR I - 

STALL 

NR. 


L/B 


TATSACH- 
L I CHE 
LANGE (L) 


TATSACH- 

LICHE 
BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULATIVE 

<*— V t 1 lilt I m f-\ fc 1 

SUMME VON 
(B )(L) 


KUMULA- 
TIVE GE- 
WICHTS-% 




2.5 


192 


76.8 


1,132,462 


1132462 


0.1% 


#38 


4.3 


412.8 


96.0 


3,804,365 


4,936,827 


0.5% 


#9 


2.7 


288 


105.6 


3,211,591 


8,148,418 


0.8% 


#16 


1.8 


201.6 


115.2 


2,675,462 


10,823,860 


1.1% 


#13 


1.9 


220.8 


115.2 


2,930,246 


13,754,106 


1.4% 


#45 


2.3 


268.8 


115.2 


3,567,255 


17,321,361 


1.8% 


#34 


3.8 


480 


124.8 


7,476,019 


24,797,380 


2.6% 


#30 


1.7 


211.2 


124.8 


3,289,449 


28,086,829 


2.9% 


#13 


1.7 


211.2 


124.8 


3,289,448 


31,376,277 


3.2% 




3.8 


508.8 


134.4 


9,190,638 


40,566,915 


4.2% 


#43 


2.1 


288 


134.4 


5,202,248 


45,769,163 


4.7% 


#26 


1.7 


249.6 


144.9 


5,175,705 


50,944,868 


5.2% 


#22 


2.3 


326.4 


144.0 


6,768,23 1 


57,713,099 


5.9% 


#11 


2.8 


403.2 


144.0 


8,360,755 


66,073,854 


6.8% 


#8 


1.3 


192 


144.0 


3,981,312 


70,055,166 


7.2% 


#17 


2.0 


307.2 


153.6 


7,247,757 


77,302,923 


8% 


#40 


1.9 


288 


153.6 


6,794,773 


84,097,696 


8.6% 


#4 


3.1 


508.8 


163.2 


13,551,501 


97,649,197 


10% 


#1 


2.0 


326.4 


163.2 


8,693,416 


106,342,613 


11.0% 


#27 


1.7 


288 


172.8 


8,599,634 


114,942,247 


11.8% 


#32 


1.8 


336 


182.4 


11,178,639 


126,120,886 


13% 


#6 


2.4 


489.6 


201.6 


19,898,598 


146,019,484 


15% 


#7 


1.4 


288 


201.6 


11,705,056 


157,724,540 


16% 


#24 


1.7 


355.2 


211.2 


15,843,853 


173,568,393 


17.9% 
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i 

STALL 

M D 


1 /R 

1_ / D 


1 r\ 1 OnL 1 1 

LICHE 


TATSAfH- 

LICHE 

dKL lit \D ) 




KUMULAT I VE 

\ U 1 IU L fx i 1 t U. 

SUMME VON 


KUMULA- 
TIVE GE- 

n l l n i o /o 




2.3 


489.6 


'211.2 


21,838,824 


195,407,217 


20% 


#20 


2.0 


451.2 


220.8 


21,997,191 


217,404,408 


22.4% 


#3 


2.2 


480 


220.8 


21,410,611 


238,815,019 


24.6% 


#2 


2.0 


441.6 


220.8 


19,697,762 


258,512,781 


26.6% 


#46 


2.0 


489.6 


240.0 


28,200,960 


286,713,741 


29.5% 


#39 


1.6 


384.9 


240.0 


22,118,600 


308,832,141 


31.8% 


#10 


1.9 


460.8 


240.0 


26,542,080 


335,374,221 


34.5% 


#25 


1.4 


345.6 


249.6 


21,530,935 


356,905,156 


36.7% 


#33 


1.5 


364.8 


249.6 


22,731,099 


379,632,255 


39% 


#36 


2.1 


537.6 


259.2 


36,114,462 


415,750,717 


42.8% 


#23 


1.9 


489.6 


259.2 


32,893,600 


448,644,317 


46% 


#12 


1.7 


460.8 


268.8 


33,289,385 


481,933,702 


49.6% . 


#15 


1.8 


470.4 


268.8 


33,993,018 


515,926,720 


53% 


#21 


1.5 


393.6 


268.8 


28,438,954 


544,365,674 


56% 


#28 


1.9 


499.2 


268.8 


36,068,918 


580,434,592 


59.7% 


#35 


1.7 


460.8 


268.8 


33294385 


613,728,977 


63% 


#37 


1.7 


528 


307.2 


49,828,331 


663,557,308 


68.2% 


#42 


1.4 


432 


307.2 


40,768,635 


704,325,943 


72.6% 


#29 


1.6 


499.2 


316.8 


50,100,830 


754,426,773 


77.6% 


#14 


1.6 


499.2 


316.8 


50,100,871 


804,527,604 


82.7% 


#41 


1.9 


672.0 


345.6 


80,263,249 


884,790,853 


91% 


#44 


1.6 


595.2 


384.0 


87,765,812 


972,556,665 


100% 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-301 



KRI- 

o 1 ALL 
NR, 


L/B 


TATSACH- 

True 
-lint 

LANGE (L) 


TATSACH- 

i true 

Lllnt 

BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULAT I VE 

oUrlnt VUIN 

(B*)(L) 


KUMULA- 

1 1VL ot- 

HICHTS-% 


#9 


3.9 


259.2 


67.2 


1,170,506 


1,170,506 


0.27% 


#4 


3.4 


355.2 


105.6 


3,960,963 


5,131,469 


1.2% 


#19 


3.0 


310.8 


105.6 


3,532,751 


8,664,220 


2.0% 


#31 


2.0 


211.2 


105.6 


2,355,167 


11,019,387 


2.5% 


#20 j 2.S 


316.8 


115.2 


4,204,265 


15,223,652 


3.5% 


#18 


3.3 


384.0 


115.2 


5,096,080 


20,319,732 


4.7% 


#3 


2.1 


240 


115.2 


3,185,049 


23,504,781 


5.4% 


#30 


3.2 


403.2 


124.8 


6,279,856 


29,784,637 


6.8% 


#40 


3.4 


460.8 


134.4 


8,323,597 


38,108,234 


8.8% 


#35 


1.8 


240 


134.4 


4,335,206 


42,443,440 


9.8% 


#32 


2.6 


345.6 


134.4 


6,241,698 


48,686,137 


11.2% 


#27 


2.8 


374.4 


134.4 


6,762,922 


55,449,059 


12.8% 


#24 


1.4 


192.0 


134.4 


3,468,165 


58,917,224 


13.6% 


#S 


2.5 




134.4 


6,069,289 


64,986,513 


15% 


#7 


2.6 


345.6 


134.4 


6,247,698 


71,228,211 


16.4% 


#6 


1.6 


211.2 


134.4 


3,815,981 


75,044,192 


17.3% 


#15 


2.9 


393.6 


134.4 


7,109,739 


82,153,931 


19% 


#16 


2.6 


374.4 


144.0 


7,763,558 


89,917,489 


20.7% 




1.6 


230.4 


144.0 


4,777,574 


94,695,063 


21.8% 


#39 


L.5 


211.2 


144.0 


4,379,443 


99,074,506 


22.8% 


#11 


2.5 


374.4 


153.6 


8,833,205 


10,790,711 


25% 


#2 


1.4 


220.8 


163.2 


5,830,840 


113,788,551 


26.2% 


#25 


2.2 


355.2 


163.2 


9,460,482 


123,249,033 


28.4% 


#42 J 3.3 


537.6 


163.2 


14,318,568 


137,567,601 


3 1 .6% 
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KRI- 

STALL 

NR. 


L/B 


TATSACH- 
LICHE 

UnllUL \L / 


TATSACH- 
LICHE 
iRFlTF (R) 

Dl\L 1 1 L \ U / 


(R 2 )(\ ) 

\ D J V L / 


KUMULATIVE 
SUMME VON 
(R ) (1 ) 


(UMULA- 
FIVE GE- 

I ll/ll I J /o 


£22 " ~ 


1.7 


2S8 


172.8 


8,599,633 


146,167,234 


33.6% 


#21 


2.7 


460.8 


172.8 


13,759,415 


159,926,649 


36.3% 


#14 | 1.9 


336 


172.8 


10,032,906 


169,959,555 


39.1% 


#13 


1.9 


326.4 


172.8 


9,746,252 


179,705,307 


41% 


#12 


1.3 


326.4 


182.4 


10,859,249 


190,565,056 


43.8% 


#36 


1.8 


326.4 


132.4 


10,859,249 


201,424,305 


46.3% 


#37 


1.9 


355.2 


132.4 


11,817,418 


213,241,725 


49% 


#26 


1.6 


307.2 


192 


11,324,620 


224,566,246 


51.6% 


#28 


1.7 


345.6 


201.6 


14,046,063 


238,612,414 


55% 


#29 


1.2 


259.2 


211.2 


11,561,730 


250,174,144 


57.5% 


#23 


2.0 


412.8 


211.2 


18,413,126 


268,587,270 


61.8% 


#17 


1.8 


384 


21L2 


16,950,067 


285,715,759 


65.7% 


#5 


2.0 


441.6 


220.8 


21,529,166 


30,244,925 


70.7% 


#41 ■ 


1.8 


403.2 


230.4 


21,403,533 


328,648,458 


75.6% 


#1 


2.1 


480 


230.4 


25,480,397 


354,123,855 


31% 


#34 


2.2 


518.4 


240.0 


29,859,840 


383,988,695 


88.3% 


#10 


1.6 


384 


240.0 


22,118,400 


406,107,095 


93% 


#38 


1.8 


460.8 


249.6 


28,707,914 


434,815,008 


100% 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-302 



KR I - 

STALL 

NR. 


L/B 


TATSACH- 
LICHE 
ANGE (L) 


TATSACH- 
LICHE 
BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULATIVE 
SUMME VON 
(B XL) 


KUMULA- 
TIVE GE- 
WICHTS-% 


rrJ 


2.4 


132.4 


76.8 


1,075,839 


1,075,839 


0.2% 


#5 


4.3 


374.4 


86.4 


2,794,881 


3,870,720 


0.7% 


#24 


2.8 


240 


86.4 


1,791,590 


5,662,310 


1.0% 


#1 


2.3 


259 


115.2 


3,439,854 


9,102,164 


1.7% 


#32 


2.7 


307 


115.2 


4,076363 


13,179,027 


2.4% 


#13 


2.3 


283 


124.3 


4,485,612 


17,664,639 


3.2% 


#23 


3.3 


442 


134.4 


7,976,779 


25,641,419 


4.7% 


#37 


2.9 


334 


134.4 


6,936,330 


32,577,749 


6.0% 


#31 


2.1 


307 


144 


6,370,099 


33,947,343 


7.1% 


#2 


2.4 


346 


144 


7,166,362 


46,114,210 


8.4% 


#12 


1.3 


202 


153.6 


4,756,341 


50,370,551 


9% 


#3 


1.9 


317 


163.2 


8,437,727 


59,303,273 


10.8% 


#13 


1.8 


283 


163.2 


7,670,661 


66,978,939 


12.2% 


#22 


1.2 


355 


163.2 


9,460,432 


76,439,421 


14% 


#39 


1.9 


336 


172.8 


10,032,906 


86,472,327 


15.8% 


#19 


1.7 


293 


172.8 


8,836,283 


95,353,615 


17.4% 


#11 


1.6 


269 


172.8 


8,026,325 


103,384,940 


18.9% 


#10 


1.5 


259 


172.8 


7,939,671 


111,124,611 


20% 


#25 


1.5 


269 


182.4 


8,942,911 


120,067,522 


21.9% 


#26 


2.1 


334 


182.4 


12,775,537 


132,843,109 


24.3% 


#27 


1.7 


317 


182.4 


10,539,860 


143,382,969 


26.2% 


#28 


2.2 


403 


132.4 


13,414,367 


156,797,336 


23.7% 


#30 


2.1 


334 


132.4 


12,775,537 


169,572,923 


31% 


rrJ J 


1.5 


269 


182.4 


8,942,911 


178,515,334 


32.6% 
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STALL 

INK i 


1 /R 


LICHE 

LMliuL \L/ 


LICHE 

RPFTTF CR) 


(R 2 ^ (\ } 


KUMIII ATIVF 1 

i\uiiui_r\i i "L 

SUMME VON 

(R M (1 1 

\ D J \ \- J 


KUMUI A- 
TIVE GE- 

n i Lx PI 1 o /o 


£35 


1.7 


317 


192 


11,685,888 


190,201,721 


34.8% 


#9 


2.1 


394 


192 


14,518,831 


204,720,553 


37.4% 


#6 


2.4 


461 


192 


16,997,656 


221,718,209 


40.5% 


#4 


2.3 


461 


201. 6 


18,736,220 


240,454,429 


43.9% 


#17 


1.4 


283 


201.6 


11,705,057 


252,159,486 


46% 


#16 


1.7 


384 


220.8 


18,721,014 


270,880,500 


49.5% 


#29 


1.5 


336 


220.8 


18,380,887 


237,261,387 


52.4% 


#34 


1.6 


374 


230.4 


19,853,476 


307,114,863 


56% 


#35 


1.5 


365 


240 


21,024,000 


328,138,863 


60% 


#15 


1.4 


346 


240 


19,929,600 


343,068,463 


63.6% 


#20 


1.7 


413 


249.6 


25,729,966 


373,798,429 


68% 


#21 


2.2 


566 


259.2 


38,026,506 


411,824,935 


75% 


#7 


2.0 


596 


297.6 


52,696,627 


464,521,562 


84.9% 


#14 


1.4 


413 


297.6 


36,577,659 


501,099,221 


91.5% 


#38 


1.5 


461 


316.8 


46,266,993 


547,316,214 


100% 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-303 



KRI- 

STALL 

NR, 


L/B 


TATSACH- 
LICHE 
LANGE (L) 


TASACH- 
L I CHE 
BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULATIVE 
SUMME VON 
(B )(L) 


KUMULA- 
TIVE GE- 
WICHTS-% 


#LS 


2.5 


240 


96 


2,211,840 


2,211,840 


0.4% 


#09 


2.0 


211 


106 


2,352,937 


4,564,777 


0.9% 


#22 


3.8 


403 


106 


4,493,998 


9,053,775 


1.8% 


#27 


2.5 


259 


106 


2,883,202 


1 1,946,977 


2% 


#07 


1.8 


230 


125 


3,582,259 


15,529,236 


3% 


#15 


2.3 


307 


134 


5,545,452 


21,074,688 


4% 


#05 | 


1.9 


269 


144 


5,577,984 


26,652,672 


5.4% 


#12 


1.6 


230 


144 


4,769,280 


31,421,952 


6% 


#08 


1.4 


230 


163 


6,125,875 


37,547,827 


7.6%0 


#11 


1.8 


2S8 


163 


7,670,661 


45,218,488 


9.1% 


#13 


1.4 


221 


163 


5,836,167 


51,104,655 


10% 


#24 


2.1 


355 


173 


10,600,243 


61,704,898 


12% 


#16 


2.0 


365 


182 


12,143,462 


73,843,361 


14.8% 


#06 


1.4 


250 


182 


8,317,440 


82,165,801 


17% 


#265 


2.0 


374 


192 


13,787,136 


95,952,937 


19% 


#19 


2.4 


480 


202 


19,508,429 


115,461,365 


23.2% 


#23 


1.5 


307 


202 


12,477,266 


127,938,631 


26% 


#30 


1.6 


336 


211 


14,987,428 


142,926,059 


28.7% 


#28 


1.6 


346 


211 


15,433,482 


158,359,541 


32% 


#02 


1.7 


384 


221 


18,721,014 


177,083,555 


35.6% 


#03 


1.9 


413 


221 


20,134,840 


197,215,396 


39.6% 


#25 


1.6 


355 


221 


17,307,187 


214,522,533 


43% 


#01 


3.0 


720 


240 


41,472,000 


255,994,533 


51.5% 


#19 


2.4 


586 


240 


33,753,600 


239,743,183 


58% 


#29 


1.5 


374 


250 


23,300,260 


313,048,443 


63% 


#17 


1.6 


394 


250 


24,564,263 


337,594,706 


68% 


#04 


1.4 


403 


283 


33,426,432 


371,021,138 


74.6% 


#10 


1.8 


528 


283 


43,794,432 


414,315,570 


83.4% 


#20 


1.5 


442 


288 


36,661,248 


451,476,818 


91% 


#21 


1.3 


432 


326 


46,023,967 


497,500,785 


100% 
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KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-201 



KRI- 

STALL 

NR. 


L/B 


TATSACH- 

LICHE 
LAM6E (L) 


TATSACH- 

L I CHE 
BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULATIVE 
SUMME VON 
(B )CL) 


KUMULA- 
TIVE GE- 
WICHTS-% 


u 

rr 


1.67 


124.5 


57.6 


414,056 


414,056 


0.06% 


rr 


2.43 


163.2 


67.2 


736,785 


1,156,341 


0.16% 


U 

rr 


3. IS 


336.0 


105.6 


3,746,856 


4,863,697 


0.69% 


U 
rr 


1.91 


201.6 


105.6 


2,248,114 


7,111,811 


1.01% 


u 
rr 


2.55 


26S.8 


105.6 


2,997,485 


10,109,299 


1.43% 


U 
rr 


1.64 


172.8 


105.6 


1,926,955 


12,036,254 


1.70% 


# 


1.67 


192.0 


115.2 


2,548,039 


14,584,293 


2.06% 


rr 


1.70 


326.4 


115.2 


4,331,667 


13,915,960 


2.68% 


H 

rr 


1.93 


259.2 


134.4 


4,682,022 


23,597,982 


3.34% 


Jl 
rr 




480.0 


144.0 


9,953,280 


33,551,262 


4.75% 




1.87 


268.5 


144.0 


5,573,836 


39,125,098 


5.54% 


# 


2.00 


28S.0 


144.0 


5,971,968 


45,097,066 


6.38% 




1.73 


249.6 


144.0 


5,175,705 


50,272,721 


7.11% 


# 


2.13 


307.2 


144.2 


6,370,099 


56,642,820 


8.02% 


# 


1.76 


288.0 


163.2 


7,670,661 


64,313,531 


9.10% 


rr 


2.35 


384.0 


163.2 


10,227,548 


74,541,079 


10.55% 


iX 

rr 


1.50 


259.2 


172.8 


7,739,670 


82,280,749 


11.65% 


# 


2.00 


345.6 


172.8 
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172,184,081 


24.37% 



29 



DE 198 51 253 A 1 



KR1- 

STALL 

INK i 


L/B 


TATSATH- 
LICHE 

LAIvbt \L) 


TATSACH- 

LICHE 

jKt 1 1 C \ u ) 


fD 2 Wl > 
v.D JlLJ 


KIIMIIi ATTVF 

i\UI ULn 1 liL 

SUMME VON 

v d KL ) 


KIIMIII A- 

TIVE GE- 


# 


1.45 


307.2 


211.2 


13,702,791 


185,886,872 


26.63% 


u 

IT 


2.14 


451.2 


211.2 


20,125,974 


206,012,846 


29.16% 


XL 

IT 


1.67 


334.0 


230.4 


20,384,317 


226,327,163 


32.03% 


XL 

7T 


1.72 


480.0 


278.4 


37,203,148 


263,530,311 


37.30% 


XI 
rr 


1.70 


4S9.6 


288.0 


40,609,381 


304,134,692 


43.05% 




1.50 


432.0 


288.0 


35,831,808 


339,971,500 


48.12% 


xc 

IT 


1.33 


384.0 


288.0 


31,850,496 


371,821,996 


52.12% 


XL 
rr 


1.34 


451.2 


336.0 


50,938,625 


422,760,621 


59.98% 


# 


U9 


480.0 


403 


78,033,715 


500,794,350 


70.9% 


# 


1.33 


537.6 


403.2 


87,397,761 


588,192,091 


83.3% 




1.21 


556.8 


460.5 


118,229,041 


706,421,138 


100% 

















30 



DE 198 51 253 A 1 

KRISTALLGROSSENVERTEELUNGS D ATEN 

K-202 



KR I - 

C T A 1 1 

b 1 ALL 
NR. 


L/B 


TATSACH- 

True 
_ lint 

LANGE (L) 


TATSACH- 

i True 
LlLHt 

BREITE (B) 


(B 2 )(L) 


KUMULATIVE 

oUrlrlt VUIN 

(B )(L) 


KUMULA- 

tt\/c re* 
1 lVt be- 

WICHTS-% 




1.50 


283 


76.3 


7,166,361 


7,166,361 


0.1% 


#34 


2.50 


192.0 


76.8 


1,585,446 


8,751,807 


1.2% 


#6 


2.80 


26S.8 


96.0 


2,477,260 


11,229,067 


1.6% 


#12 


1.67 


172.S 


105.6 


1,926,955 


13,156,022 


1.9% 


#30 


1.73 


132.4 


105.6 


2,034,008 


26,419,097 


3.7% 


#45 


2.50 


23S.0 


115.2 


3,822,059 


30,241,156 


4.3% 


#21 


3.42 


393.6 


115.2 


5,223,481 


35,464,637 


5.0% 


#35 


1.54 


192.0 


124.8 j 2,990.407 


33,455,044 


5.6% 


#11 


2.05 


27S.4 


134.4 


5,028,839 


43,483,833 


6.1% 


#2 


1.80 


259.2 


144.0 


5,374,771 


48,858,654 


6.9% 


#9 
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#32 
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75,411,054 


10.6% 


#36 
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11.7% 


#43 


1.94 
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12.7% 


#47 


3.14 


480.0 
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#5 


1.94 
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#20 


1.71 
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#28 


2.10 


345.6 


163.2 
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#46 
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#31 


2.06 
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157,153,392 
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#19 


1.34 


336.0 
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11,178,639 


168,337,531 


23.6% 
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1.62 
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#26 


1.59 
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#22 


1.74 
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#38 
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#40 


1.31 
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78,050,725 


712,129,592 
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Laborexperimente 



Es wurden 150 Gramm eines Adduktfeststoffes, der annahernd 30 Gewichtsprozent Phenol und 70 Gewichtsprozent 
Bisphenol A enthielt, in einen 2 Liter-, 5-Hals-GlasgefaB eingefullt. Das GlasgefaB enthielt einen Heizmantel, einen 

35 Darnpf generator, ein Einblasrohr, einen obenbefindlichen Kondensator und eine Aufnahme. Es wurden 150 Gramm 
Wasser zum Adduktfeststoff zugegeben und die Temperatur der Mischung wurde langsam erhoht. Die Mischung wurde 
vollstandig verflussigt, um eine Adduktldsung zu bilden, wenn die Temperatur 60°C erreichte. Die Erwarrnung der L6- 
sung wurde langsam fortgesetzt und es wurde ein Dampfdurchblasen auf der Losung ausgefiihrt, wenn die Temperatur 
sich 100°C naherte. Das in der oben befindlichen Aufnahme aufgenommene Kondensat wurde als milchig erscheinend 

40 beobachtet, was ein signifikantes Vorhandensein von Phenol in der oben befindlichen Aufnahme anzeigte. Das Durch- 
blasen wurde fortgesetzt, bis das in der obenliegenden Kopfaufnahme gesammelte Kondensat nicht mehr milchig er- 
schien. Es wurde eine Probe von der Losung im Glastopf genommen und analysiert, daB sie einen Restphenolgehalt von 
etwa 5 Gewichtsprozent offenbarte. Das Dampfblasen wurde fortgesetzt, bis eine Probe der Losung im GlasgefaB analy- 
siert wurde, die einen Restphenolgehalt von weniger als 1 Gewichtsprozent orfenbarte. Zu dieser Zeit waren etwa 400 

45 Gramm Kondensat in der oben befindlichen Aufnahme gesammelt worden und der Wassergehalt der Losung im Glasge- 
faB uberschritt etwa 20 Gewichtsprozent. 

Es wurden etwa 200 Gramm Wasser bei einer Temperatur von etwa 100°C zur Losung im GlasgefaB zugegeben, und 
die Mischung wurde geriihrt und langsam abgekiihlt. Es wurde eine dichte Wolke von Kristallen beobachtet, wenn die 
Temperatur der geriihrten Losung eine Temperatur von etwa 98 °C erreichte. Der Ruhrpegel wurde vergroBert und ein 

50 Tell der geriihrten Losung lief durch einen groBen AuslaB auf der Seite des GlasgefaBes in einen Vakuumfilter iiber. Es 
wurden Kristalle im Filter wiedergewonnen und mit Wasser bei einer Temperatur von etwa 100°C im Filter gewaschen. 
Die gewaschenen Kristalle waren groBe, wohlgeformte rhombische Kristalle mit einer mittleren Lange von 2 bis 3 mm 
und einer Breite von 1 bis 1,5 mm, wobei einige Kristalle 4 bis 5 mm lang und etwa 3 mmbreit waren. Die Kristalle wur- 
den teilweise iiber Nacht in einem Ofen bei einer Temperatur von etwa 100°C getrocknet und durch Dampfdruckchro- 

55 matographie analysiert. Die Analyse zeigte einen Gehalt von Verunreinigungen von etwa 175 ppm bei nicht feststellba- 
ren Phenolpegeln und dem o,p-Isomer von Bisphenol A. Eine anschlieBende Analyse der Probe mittels eines unter- 
schiedlichen Verfahrens ergab die folgenden Konzentrationen von Verunreinigungen: 

Verunreinigung Konzentration (ppm) 

60 Phenol nicht feststellbar 

o,p-Isomer von Bisphenol A 61 

Trisphenol 2 9 

Spirobiindan 90 

Isopropenylphenol-Trimer 240 

65 unbekannte Verunreinigungen 49 

gesamt 449 
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Es wird vermutet, daB das Trisphenol 2, Spirobiindan und Isopropenylphenol-Trimer Verunreinigungen aus dem Phe- 
nol der indischen Anlage sind, die zu der Zeit schwer riickkontaminiert mit Verunreinigungen aus dem katalytischen 
Cracksystem war. 

Es wird erwartet, daB die Aufnahme eines Niedertemperaturprozesses wie der eine oben beschriebene zu einer verbes- 
serten Reinheit des Produkts fiihren. Es wird erwartet, daB das Produkt eine verbesserte Leistung bei der Herstellung 5 
hochklarer Polycarbonatharze im Vergleich zu BPA hat, das in vielen anderen Systemen hergestellt wird. Es wird weiter 
erwartet, daB der hier beschriebene ProzeB nicht signifikant durch eine thermische und katalytische Zersetzung des BPA- 
Produkts beeinfluBt wird. Es wird erwartet, daB das BPA-Produkt eine viel geringere Bildungsrate von Verunreinigungen 
und Farbe durch den gesamten ProzeB hindurch aufweist. Die Bildungsrate von Verunreinigungen im ProzeB kann so 
niedrig sein, daB die nutzliche Betriebszeit eines beliebigen Reaktorbettes zwischen dem Austausch oder der griindlichen 10 
Reinigung des Bettes vergroBert wird. Der Einbau eines katalytischen Cracksystems kann obsolet werden, da die Bil- 
dungsrate von Verunreinigungen so niedrig sein kann, daB die Reaktorbetten, die iiber eine Periode von ein oder zwei 
Jahren gebildeten Verunreinigungen absorbieren konnen, zu welcher Zeit die Betten mit einer nassen Phenollosung ge- 
waschen werden konnen, um die schweren Verunreinigungen zur Reinigungsabzweigung vor der Wiederinbetriebnahme 
des Reaktors freizusetzen. 15 

Weitere Abwandlungen und alternative Ausfuhrungsbeispiele verschiedener Aspekte der Erfindung gehen fur die 
Fachleute in Anbelrachl dieser Beschreibung hervor. DemgemaB ist diese Beschreibung lediglich als veranschaulichend 
vorgesehen und dient dem Zweck, die Fachleute iiber die allgemeine Weise der Ausfuhrung der Erfindung zu unterrich- 
ten. Selbstverstandlich sollen die gezeigten und hier beschriebenen Formen der Erfindung als die derzeit bevorzugten 
Ausfuhrungsbeispiele angesehen werden. Elemente und Materialien konnen gegen die hier veranschaulichten und be- 20 
schriebenen ersetzt werden, Teile und Prozesse konnen umgekehrt werden und gewisse Merkmale der Erfindung konnen 
unabhangig verwendet werden, wie dies fur die Fachleute offensichtlich sein wird, nachdem sie aus dieser Beschreibung 
der Erfindung Nutzen gezogen haben. Es konnen Anderungen in den Elementen und hier beschriebenen Zusammenset- 
zungen oder in den Merkrnalen oder in der Abfolge der Merkmale der hier beschriebenen Verfahren ausgefiihrt werden, 
ohne den Geist und den Umfang der Erfindung, wie in den folgenden Anspriichen beschrieben, zu verlassen. 25 



Patcntanspriichc 

1. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, in einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das Verfahren umfaBt, daB: 30 

a) Warme aus dem Strom abgefiihrt wird derart, daB die Bisphenol A umfassenden Feststoffe im Strom gebil- 
det werden; 

b) Turbulenz im Strom zu einem ausgewahlten AusmaB erzeugt und gesteuert wird um zu bewirken, daB die 
im Strom gebildeten Feststoffe eine mittlere Breite, die etwa hundertsechzig um iiberschreitet und ein mittleres 
Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen; 35 
und wobei die Turbulenz erzeugt und auf einen Pegel gesteuert wird, unterhalb von dem ein spezifizierter Pe- 

gel einer sekundaren Nukleierung auftreten wiirde. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom durch eine Verfestigungskammer gepumpt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Turbulenz im Strom unter Verwendung eines Ruhrwerks 
erzeugt und gesteuert wird. 40 

4. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Turbulenzpegel im Strom gesteuert wird, so daB eine Ver- 
schmutzungsrate auf einer Kuhlflache in einer Verfestigungskammer gesteuert wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB wenigstens ein Teil der im Strom gebildeten Feststoffe wie- 
dergewonnen wird und wobei die wiedergewonnenen Feststoffe Kristalle sind, die Bisphenol A umfassen und ein 
mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen, auf einer kumulativen Gewichtsbasis 45 
berechnet. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB ein Teil des Stroms entfernt wird und der Stromteil auf eine 
Ternperatur oberhalb eines Trubungspunkts erwarmt wird, um wenigstens einige von im Strom vorhandenen belie- 
bigen Feinstpartikeln zu schmelzen, und der Stromteil zu einer Verfestigungskammer zuriickgefiihrt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, die 50 
eine Leitungsschleife umfaBt. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, die 
eine Leitungsschleife umfaBt, und weiter umfassend, daB der Strom durch die Leitungsschleife umgewalzt wird und 
Warme aus dem Strom abgefiihrt wird, wenn er durch einen Rohrenwarmeaustauscher durchlauft. 

9. Verfahren nach Anspruch 1 , weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, um- 55 
fassend einen Behalter und weiter umfassend, daB Warme aus dem Strom abgefiihrt wird, indem der Strom im Be- 
halter mit einer Kuhlflache im Behalter in Kontakt gebracht wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer, umfassend einen 
Behalter, eingeleitet wird, und weiter umfassend, daB Warme aus dem Strom im Behalter durch Kiihlen einer Flache 
abgefiihrt wird, die sich auf der AuBenseite des Behalters befindet. 60 

11 . Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Turbulenz so erzeugt und gesteuert wird, daB ein Vor- 
handensein von Feinstpartikeln im Strom verringert wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, 
und wobei der Strom durch die Verfestigungskammer mit einer Pumpe mit einem Fliigelrad gepumpt wird, das sich 
mit einer Drehzahl dreht, und weiter umfassend, daB der Turbulenzpegel des Stroms durch Anderung der Drehzahl 65 
des Fliigelrades geandert wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, 
die eine Schlammiiberlaufleitung umfaBt derart, daB die Rate, mit der der Strom in die Verfestigungskammer einge- 



35 



DE 198 51 253 A 1 

leitet wird, die Rate steuert, mit der der Strom die Verfestigungskammer durch die Schlammuberlaufleitung verlaBt. 

14. Verfahren nach Anspruch 1, bei dern die Feststoffe als Kristalle wiedergewonnen werden, umfassend Bisphenol 
A, wobei die Kristalle eine mittlere Kristallbreite aufweisen, die etwa 180 jum iiberschreiten. 

15. Verfahren nach Anspruch 51, bei dem die ersten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von mehr als 3 : 1 
5 aufweisen und wobei der Turbulenzpegel so gesteuert wird, daB die Bildung von zweiten Feststoffen initiiert wird, 

die Bisphenol A umfassen und ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 3 : 1 aufweisen, und weiter 
umfassend die Wiedergewinnung von wenigstens einigen Feststoffen, die im Strom gebildet werden, und wobei die 
wiedergewonnenen Feststoffe Kristalle sind, die Bisphenol A umfassen und ein mittleres Langen-zu-Breiten-Ver- 
haltnis von weniger als etwa 3 : 1 aufweisen. 
10 16. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB wenigstens ein Teil der Feststoffe im Strom wiedergewon- 

nen wird, und wobei die wiedergewonnenen Feststoffe Kristalle umfassen, die Bisphenol A im Kuchen umfassen, 
wobei der Kuchen einen freien Fliissigkeitsgehalt von weniger als etwa 6 Gewichtsprozent aufweist. 

17. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB wenigstens ein Teil der im Strom gebildeten Feststoffe wie- 
dergewonnen wird und wobei die wiedergewonnenen Feststoffe Kristalle sind, die Bisphenol A und wenigstens 

15 etwa 25 Gewichtsprozent Phenol umfassen. 

18. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom mit einer Kuhlflache kontaktiert wird, wahrend 
der Strom eine Geschwindigkeit hat, die etwa 6 FuB pro Sekunde iiberschreitet. 

19. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Temperatur des Stroms in einer Verfestigungszone ab- 
getastet wird und die vom Strom abgefiihrte Warmemenge abhangig von der Stromtemperatur in der Verfestigungs- 

20 zone geandert wird. 

20. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Temperatur des Stroms in einer Verfestigungszone ab- 
getastet wird und ein Signal von einem Temperatursensor zu einem automatischen Regler gesendet wird und der au- 
tomatische Regler dazu verwendet wird, die vom Strom entfernte Warme zu steuern derart, daB die Temperatur des 
Stroms in der Verfestigungszone bei weniger als etwa 55°C beibehalten wird. 

25 21. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB Verschmutzung uberwacht wird, die auf einer Kuhlflache 

auftritt, und der Turbulenzpegel abhangig von der Verschmutzung eingestellt wird. 

22. Verfahren nach Anspruch 1, welter umfassend, daB der Diffcrcntialdruck Liber einen Teil einer Verfestigungs- 
kammer uberwacht wird und der Turbulenzpegel abhangig vom Differentialdruck eingestellt wird. 

23. Verfahren nach Anspruch 51, bei dem die ersten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von mehr als etwa 
30 2,5 : 1 aufweisen und die Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 2,5 : 1 aufweisen, und 

weiter umfassend, daB wenigstens ein Teil der im Strom gebildeten Feststoffe wiedergewonnen wird, wobei die 
wiedergewonnenen zweiten Feststoffe Bisphenol- A-Kristalle umfassen, die ein mittleres Langen-zu-Breiten-Ver- 
haltnis von weniger als etwa 2,5 : 1 aufweisen. 

24. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB wenigstens ein Teil der Feststoffe im Strom unter Verwen- 
35 dung einer Siebvollmantelzentrifuge wiedergew r onnen wird und die wiedergewonnenen Feststoffe mit Phenol ge- 

waschen werden. 

25. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB ein Teil des Stroms zu einer Leitung uberflieBt, wobei die 
Leitung einen Schlammuberlauf aufweist, und wobei ein oberes Ende des Schlammiiberlaufs sich bei einer gerin- 
geren Hohe als ein oberes Ende einer Verfestigungskammer befindet. 

40 26. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom Bisphenol A, Phenol, wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Ace- 

ton und wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Wasser umfaBt. 

27. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom Bisphenol A, Phenol, wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Ace- 
ton und wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Wasser umfaBt und wobei eine Temperatur in der Verfestigungskam- 
mer weniger als etwa 50°C ist. 

45 28. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom Bisphenol A, Phenol, wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Ace- 

ton und wenigstens etwa 1 Gewichtsprozent Wasser umfaBt und wobei der Strom ein AbfluB ist, der aus der Reak- 
tion von Phenol und Aceton in einem Reaktorstrom aufwarts einer Verfestigungskammer erzeugt worden ist und 
wobei im wesentlichen samtliches Wasser und Aceton, die im AbfluB vorhanden sind, der den Reaktor verlaBt, vor- 
handen ist, wenn der AbfluB in die Verfestigungskammer eingeleitet wird. 

50 29. Verfahren nach Anspruch 51, bei dem die ersten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von groBer als 

etwa 2 : 1 aufweisen und wobei der Turbulenzpegel so eingestellt wird, daB zweite Feststoffe mit einem Langen-zu- 
Breiten-Verhaltnis von zwischen etwa 2 : 1 und etwa 1,8 : 1 gebildet w r erden, und w r eiter umfassen, daB wenigstens 
ein Teil der im Strom gebildeten Feststoffe wiedergewonnen wird, wobei der wiedergewonnene Teil Bisphenol- A- 
Kristalle umfaBt, die ein mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von zwischen etwa 2 : 1 und etwa 1,8 : 1 aufwei- 

55 sen. 

30. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Turbulenz gesteuert wird, indem eine Abmessung eines 
Fliigelrads in einer Pumpe eingestellt wird, die den Strom wahrend des Gebrauchs pumpt. 

31. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Turbulenzpegel dadurch gesteuert wird, daB eine Hub- 
lange in einer Pumpe eingestellt wird, die den Strom wahrend des Gebrauchs pumpt. 

60 32. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom wenigstens 20 Gewichtsprozent Bisphenol A umfaBt, wenn er 

in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird. 

33. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Strom wenigstens 5 Gewichtsprozent Verunreinigungen umfaBt, wenn 
er in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird. 

34. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Turbulenz mit einer Pumpe und einem Ruhrwerk erzeugt und gesteuert 
65 wird. 

35. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Turbulenzpegel so gesteuert wird, daB er im wesentli- 
chen das Vorhandensein von Feststoffen mit einer Breite von weniger als etwa 60 um verhindert. 

36. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Turbulenzpegel durch Einstellung der Drehzahl eines 
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Blatts an einem Riihrwerk gesteuert wird, der den Strom riihrt. 

37. Verfahren zur Bestimmung des Turbulenzpegels in einem Strom zur Bildung von Feststoffen mit einer ausge- 
wahlten GroBenverteilung, umfassend Bisphenol A und Phenol, wobei das Verfahren umfaBt: 

a) daB es gestattet wird, daB ein System Gleichgewicht erreicht, im Strom gebildete Feststoffe zu analysieren, 

urn ausgewahlte physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu bestimmen, und dann wiederholt (1) ein Turbu- 5 
lenzpegel im Strom vergroBert wird, (2) gestattet wird, daB das System Gleichgewicht erreicht und (3) Fest- 
stoffe analysiert werden, um ausgewahlte physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu bestimmen, bis ein 
ausgewahltes AusmaB an sekundarer Nukleierung auftritt; 

b) daR gestattet. wird, daR das System wieder Gleichgewicht. erreicht, im Strom gebildete Feststoffe analysiert. 
werden, um ausgewahlte physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu bestimmen, und dann der Turbulenz- 10 
pegel im Strom verringert wird, wenn ein ausgewahltes AusmaB an sekundarer Nukleierung auftritt; und 

c) daB ein Turbulenzpegel lokalisiert wird, der ohne das Vorliegen eines ausgewahlten AusmaBes an sekunda- 
rer Nukleierung erzielt werden kann, und derart, daB die gebildeten Feststoffe die ausgewahlte GroBenvertei- 
lung aufweisen. 

38. Verfahren nach Anspruch 37, weiter umfassend, daB die Schritte a) und b) wiederholt werden, bevor der Tur- 15 
bulenzpegel lokalisiert wird, der ohne das Vorhandensein einer wesentlichen sekundaren Nukleierung erreicht wer- 
den kann. 

39. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Feststoffe mit Wasser gemischt werden, wobei Wasser 
bei einer Temperatur von weniger als etwa 150°C ist, wodurch der Schmelzpunkt der Feststoffe verringert wird und 
eine Losung gebildet wird, und weiter umfassend, daB die Losung in eine Trennkolonne eingeleitet wird, wobei ein 20 
Kopfstrom die Kolonne in der Nahe des oberen Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der 
Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt und ein Zuleitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des 
Kopf- und Bodenstroms eintritt. 

40. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend: 

daB die Feststoffe mit Wasser gemischt werden, wobei das Wasser sich bei einer Temperatur von weniger als etwa 25 
150°C befindet, wodurch der Schmelzpunkt der Feststoffe verringert wird und eine Losung gebildet wird; 
daB die Losung in cine Trennkolonne eingeleitet wird, wobei ein Kopfstrom die Kolonne in der Nahe des oberen 
Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt und ein Zu- 
leitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des Kopf- und des Bodenstroms eintritt; 
daB ausreichend Phenol aus der Losung in der Kolonne abgetrennt wird derart, daB der Bodenstrom weniger als 30 
etwa ein Gewichtsprozent Phenol enthalt; 

daB Feststoffe in wenigstens einem Teil des Bodenstroms gebildet werden und ein Feststoffprodukt aus derartigen 
Feststoffen wiedergewonnen wird, wobei das Feststoffprodukt wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent Bisphenol A 
umfaBt, und 

daB eine Zersetzung des Bisphenols A verhindert wird, indem im wesentlichen eine Exposition des Bisphenols A 35 
gegeniiber einer Temperatur oberhalb etwa 150°C zu einer beliebigen Zeit vermieden wird, wo die Anzahl von Mo- 
len von vorhandenem Phenol kleiner als die Anzahl von Molen von vorhandenem Bisphenol A ist. 

41. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Feststoffe aus einer Fliissigkeit abgetrennt werden, we- 
nigstens ein Teil der Feststoffe geschmolzen wird und dann Wasser mit einer Feststoffschmelze gemischt wird, um 
eine Losung zu bilden, wobei sich das Wasser bei einer Temperatur von weniger als etwa 150°C befindet, und weiter 40 
umfassend, daB die Losung in eine Trennkolonne eingeleitet wird, wobei ein Kopfstrom die Kolonne in der Nahe 

des oberen Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt 
und ein Zuleitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des Kopf- und des Bodenstroms eintritt. 

42. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend; 

daB die Feststoffe aus einer Fliissigkeit abgetrennt werden, wenigstens ein Teil der Feststoffe geschmolzen wird und 45 
dann Wasser mit geschmolzenen Feststoffen zur Bildung einer Losung gemischt wird, wobei sich das Wasser bei ei- 
ner Temperatur von weniger als etwa 150°C befindet; 

daB die Losung in eine Trennkolonne eingeleitet wird, wobei ein Kopfstrom die Kolonne in der Nahe des oberen 
Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt und ein Zu- 
leitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des oben befindlichen und des Bodenstroms eintritt; 50 
daB ausreichend Phenol aus der Losung in der Kolonne abgetrennt wird derart, daB der Bodenstrom weniger als 
etwa ein Gewichtsprozent Phenol enthalt; 

daB Feststoffe in wenigstens einem Teil des Bodenstroms gebildet werden und ein Feststoffprodukt aus derartigen 
Feststoffen wiedergewonnen wird, wobei das Feststoffprodukt wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent Bisphenol A 
umfaBt; und 55 
daB die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird, indem im wesentlichen die Exposition des Bisphenols A ge- 
geniiber einer Temperatur oberhalb etwa 150°C zu einer beliebigen Zeit vermieden wird, wobei die Zahlen von Mo- 
len von vorhandenem Phenol kleiner als die Zahl von Molen von vorhandenem Bisphenol A ist. 

43. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A in einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das Verfahren umfaBt: 60 

a) daR Warme aus dem Strom abgefuhrt. wird derart., daR Feststoffe, die Bisphenol A umfassen, im Strom ge- 
bildet werden; 

b) daB Turbulenz im Strom bis zu einem ausgewahlten AusmaB erzeugt und gesteuert wird, daB bewirkt wird, 
daB die im Strom gebildeten FeststofTe eine mittlere Breite, die etwa 160 um uberschreitet, und ein mittleres 
Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen; 65 

c) wenigstens ein Teil der Feststoffe aus der Fliissigkeit abgetrennt wird; 

d) die abgetrennten Feststoffe mit Wasser gemischt werden, wobei sich das Wasser bei einer Temperatur von 
weniger als etwa 150°C befindet, wodurch der Schmelzpunkt der abgetrennten Feststoffe verringert wird und 
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eine Losung gebildet wird; und 

e) die Losung in eine Trennkolonne eingefuhrt wird, wobei ein Kopfstrom die Kolonne in der Nahe des oberen 
Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt und ein 
Zuleitungs strom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des Kopf- und des Bodenstroms eintritt. 
5 44. Verfahren nach Anspruch 43, welter umfassend: 

daB ausreichend Phenol aus der Losung in der Kolonne abgetrennt wird derart, daB der Bodenstrom weniger als 

etwa ein Gewichtsprozent Phenol enthalt; 

daB Feststoffe in wenigstens einem Teil des Bodenstroms gebildet werden und ein Feststoffprodukt aus solchen 
Feststoffen wiedergewonnen wird, wobei das Feststoffprodukt wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent. Bisphenol A 
10 umfaBt; und 

daB die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird, indem irn wesentlichen die Exposition des Bisphenols A ge- 
genuber einer Temperatur oberhalb etwa 150°C zu einer beliebigen Zeit verrnieden wird, wobei die Anzahl von Mo- 
len von vorhandenem Phenol kleiner als die Anzahl von Molen von vorhandenem Bisphenol A ist. 

45. Verfahren nach Anspruch 43, bei dem der Turbulenzpegel gesteuert wird um zu verhindern, daB eine wesentli- 
15 che sekundare Nukleierung oberhalb eines ausgewahlten Pegels induziert wird. 

46. Verfahren nach Anspruch 43, bei dem der Turbulenzpegel so gesteuert wird, daB das Vorhandensein von 
FeinsLpartikeln oberhalb eines ausgewahlten Pegels verhindert wird. 

47. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, in einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das Verfahren umfaBt: 

20 a) daB Warme aus dem Strom abgefiihrt wird derart, daB erste Feststoffe, umfassend Bisphenol A, im Strom 

gebildet werden, wobei die ersten Feststoffe ein Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von groBer als etwa 5 : 1 auf- 
weisen; 

b) daB Turbulenz im Strom bis zu einem ausgewahlten AusmaB erzeugt und gesteuert wird, um zu bewirken, 
daB die im Strom gebildeten Feststoffe eine mittlere Breite, die etwa 160 Mikrometer iiberschreitet, und ein 

25 mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen; 

c) daB wenigstens ein Teil der Feststoffe im Strom aus einer Flussigkeit abgetrennt wird; 

d) daB wenigstens ein Teil der Feststoffe gcschmolzcn wird und Wasscr mit gcschmolzcncn zwcitcn Feststof- 
fen gemischt wird, um eine Losung zu bilden, wobei sich das Wasser bei einer Temperatur von weniger als 
etwa 150°C befindet; und 

30 e) daB die Losung in eine Trennkolonne eingefuhrt wird, wobei ein Kopfstrom die Kolonne in der Nahe des 

oberen Endes der Kolonne verlaBt, ein Bodenstrom die Kolonne in der Nahe des Bodens der Kolonne verlaBt 
und ein Zuleitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des Kopf- und Bodenstroms eintritt. 

48. Verfahren nach Anspruch 47, weiter umfassend: 

daB ausreichend Phenol aus der Losung in der Kolonne abgetrennt wird derart, daB der Bodenstrom weniger als 
35 etwa ein Gewichtsprozent Phenol enthalt; 

daB Feststoffe in wenigstens einem Teil des Bodenstroms gebildet werden und ein Feststoffprodukt aus solchen 
Feststoffen wiedergewonnen wird, wobei das Feststoffprodukt wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent Bisphenol A 
umfaBt; und 

daB die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird, indem im wesentlichen die Exposition des Bisphenols A ge- 
40 genuber einer Temperatur oberhalb von etwa 150°C zu einer beliebigen Zeit verrnieden wird, wobei die Zahl von 

Molen von vorhandenem Phenol kleiner als die Zahl von Molen von vorhandenem Bisphenol A ist; 
wobei der Turbulenzpegel so gesteuert wird, daB die Induktion einer wesentlichen sekundaren Nukleierung ober- 
halb eines spezifizierten Pegels verhindert wird. 

49. Verfahren nach Anspruch 47, bei dem der Turbulenzpegel gesteuert wird, um das Vorhandensein von Feinstp- 
45 artikeln oberhalb eines ausgewahlten Pegels zu verhindern. 

50. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird, 
die eine Leitungsschleife umfaBt, und weiter umfassend, daB der Strom durch die Leitungsschleife umgewalzt wird 
und Warme aus dem Strom entfernt wird, wenn er durch einen Rohrenwarmeaustauscher durchtritt und wobei ein 
kontrollierter Turbulenzpegel lediglich in Rohren des Rohrenwarmeaustauschers erzielt wird. 

50 51. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A in einem Strom, der Bisphenol A und Phenol 

umfaBt, wobei das Verfahren umfaBt: 

a) daB Warme aus dem Strom entfernt wird derart, daB erste Feststoffe, die Bisphenol A umfassen, im Strom 
gebildet werden, wobei die ersten Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von mehr als etwa 
5 : 1 aufweisen; 

55 b) daB ein Turbulenzpegel im Strom erzeugt wird; 

c) daB der Turbulenzpegel des Stroms gesteuert wird, um: 

(i) wenigstens einige der ersten Feststoffe in Fragmente zu zerbrechen und (ii) die Bildung von zweiten Fest- 
stoffen aus derartigen Fragmenten zu initiieren, wobei die zweiten Feststoffe Bisphenol A umfassen und ein 
mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen; und 

60 d) daB zweite Feststoffe gebildet werden, die Bisphenol A umfassen und ein mittleres Langen-zu-Breiten-Ver- 

haltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. 
52. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A in einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das Verfahren umfaBt: 

a) daB der Strom in eine Verfestigungskammer eingeleitet wird; 

65 b) daB Warme aus dem Strom entfernt wird derart, daB erste Feststoffe, die Bisphenol A umfassen, im Strom 

gebildet werden, wobei die ersten Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von mehr als etwa 
5 : 1 aufweisen; 

c) daB ein Turbulenzpegel im Strom erzeugt wird; 
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d) daB der Turbulenzpegel des Stroms gesteuert wird, um: 

(i) wenigstens einige der ersten Feststoffe in Fragmente zu zerbrechen, (ii) die Bildung von zweiten Feststoffen 
aus derartigen Fragmenten zu initiieren, wobei die zweiten Feststoffe Bisphenol A umfassen und ein mittleres 
Lafigen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen, und (iii) das Vorhandensein von Feinstp- 
artikeln oberhalb eines ausgewahlten Pegels zu verhindern; und 5 

e) daB zweite Feststoffe gebildet werden, die Bisphenol A umfassen und ein mittleres Langen-zu-Breiten-Ver- 
haltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. 

53. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB die Feststoffe abgetrennt werden, die Feststoffe auf eine 
Ternperatur von weniger als etwa 150°C zur Bildung einer Schmelze erwarmt werden, und weiter umfassend, daR 

die Schmelze in eine Trennkolonne eingefuhrt wird, uberhitzter Dampf zur Kolonne zugegeben wird und der Phe- 10 
nolgehalt in einem Bodenstrom der Kolonne auf weniger als 1 Gewichtsprozent reduziert wird. 

54. Verfahren nach Anspruch 1, weiter umfassend, daB eine Temperaturdifferenz zwischen einer Ternperatur eines 
Kuhlmediums und der Stromtemperatur iiberwacht wird und der Pegel der Turbulenz abhangig von der Tempera- 
turdifferenz eingestellt wird, wobei die Einstellung des Turbulenzpegels umfaBt, daB der Turbulenzpegel erhoht 
wird, wenn die Temperaturdifferenz zunimmt. 15 

55. System zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, aus einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das System umfaBt: 

a) eine Verfestigungskammer; 

b) ein Kuhlsystem, umfassend eine Kuhlflache zur Abfuhrung von Warme aus dem Strom wahrend des Ge- 
brauchs, wobei das Kuhlsystem wahrend des Gebrauchs gesteuert wird, um ausreichend Warme abzufiihren 20 
derart, daB Bisphenol A umfassende Feststoffe in der Verfestigungskammer wahrend des Gebrauchs gebildet 
werden; 

c) ein Antriebssystem, das in der Lage ist, einen gesteuerten Turbulenzpegel im Strom der Verfestigungskam- 
mer wahrend des Gebrauchs zu erzeugen; 

d) ein Steuersystem, das in der Lage ist, das Antriebssystem wahrend des Gebrauchs zu steuern derart, daB ein 25 
ausgewahlter Pegel an kontrollierter Turbulenz im Strom erzielt wird, wobei der kontrollierte Turbulenzpegel 
derart ist, daB die im Strom gcbildctcn Feststoffe cine mittlcrc Brcitc, die etwa 160 um iibcrschrcitct, und ein 
mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen; 

e) ein Wiedergewinnungssystem zur Gewinnung wenigstens einiger der im Strom gebildeten Feststoffe, wo- 
bei die wiedergewonnenen Feststoffe Bisphenol A umfassen und eine mittlere Breite, die etwa 160 um iiber- 30 
schreitet, und ein mittleres Langen-zu-Breiten-Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. 

56. System nach Anspruch 55, bei dem das Antriebssystem eine Pumpe umfaBt, die angeschlossen ist, um den 
Strom durch die Verfestigungskammer wahrend des Gebrauchs zu pumpen. 

57. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem weiter in der Lage ist, das Antriebssystem wahrend des 
Gebrauchs zu steuern derart, daB eine Verschmutzungsrate auf der Kuhlflache unterhalb eines ausgewahlten Pegels 35 
bleibt. 

58. System nach Anspruch 55, bei dem das Antriebssystem eine Pumpe umfaBt, die so angeschlossen ist, daB sie 
den Strom durch die Verfestigungskammer wahrend des Gebrauchs pumpt, und die Pumpe ein Flugelrad umfaBt 
und mit einem Motor mit variabler Drehzahl gekuppelt ist. 

59. System nach Anspruch 55, bei dem das Antriebssystem eine Pumpe umfaBt, die angeschlossen ist, um den 40 
Strom wahrend des Gebrauchs durch die Verfestigungskammer zu pumpen, und wobei die Pumpe eine Kammer und 
einen Kolben mit variabler Hublange umfaBt. 

60. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem einen Analysator umfaBt, der in der Lage ist, physikali- 
sche Eigenschaften von Feststoffen wahrend des Gebrauchs zu analysieren. 

61. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem einen Analysator umfaBt, der in der Lage ist, die Fest- 45 
stoffe wahrend des Gebrauchs zu analysieren, und wobei das Steuersystem in der Lage ist, ein Signal zu einer 
Pumpe mit einem Flugelrad zu senden, die angeschlossen ist, um den Strom in der Verfestigungskammer wahrend 

des Gebrauchs zu pumpen, wobei das Signal in der Lage ist, die Geschwindigkeit des Flugelrads abhangig von den 
physikalischen Eigenschaften der analysierten Feststoffe zu andern. 

62. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem einen Analysator umfaBt, der in der Lage ist, Feststoffe 50 
wahrend des Gebrauchs zu analysieren, und wobei das Steuersystem in der Lage ist, ein Signal zu einer Pumpe wah- 
rend des Gebrauchs zu senden, wobei das Signal in der Lage ist, die Hublange eines Kolbens an der Pumpe abhan- 
gig von physikalischen Eigenschaften analysierter Feststoffe zu andern. 

63. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem ein Stromungsuberwachungssystem umfaBt, das in dar 
Lage ist, den DurchfluB des Stroms zu uberwachen, und wobei das Steuers3'stem in der Lage ist, ein Signal zu einer 55 
Pumpe zu senden, wobei das Signal die Rate andert, mit der der Strom gepumpt wird, abhangig von dem Strom- 
durchfluB. 

64. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem ein Stromungsuberwachungssystem umfaBt, das in der 
Lage ist, den DurchfluB des Stroms zu uberwachen, wobei das Stromungsuberwachungssystem eine MeBblende 
umfaBt, und wobei das Steuersystem in der Lage ist, ein Signal zu einer Pumpe zu senden, wobei das Signal die Rate 60 
andert, mit der der Strom gepumpt wird, abhangig von dem Strom durch flu 13. 

65. System nach Anspruch 55, bei dem die Verfestigungskammer eine Leitungsschleife und einen Schlammiiber- 
lauf umfaBt, wobei sich die Unterseite des oberen Endes des Schlammiiberlaufs bei einer Ho he befindet, die zwi- 
schen etwa 2 Inch und etwa 9 Inch niedriger als die Hone des oberen Endes der Verfestigungskammer liegt. 

66. System nach Anspruch 55, bei dem das Wiedergewinnungssystem eine Siebvollmantelzentrifuge umfaBt, die in 65 
der Lage ist, wahrend des Gebrauchs die im Strom gebildeten Feststoffe von der Fliissigkeit zu trennen. 

67. System nach Anspruch 55, bei dem das Wiedergewinnungssystem ein Waschsystem umfaBt, das in der Lage ist, 
wiedergewonnene Feststoffe mit Phenol wahrend des Gebrauchs zu waschen. 
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68. System nach Anspruch 55, weiter umfassend ein Feinstpartikekeduktionssystem, das in der Lage ist, die 
Menge von im Strom vorhandenen Feinstpartikeln zu reduzieren. 

69. S)'stem nach Anspruch 55, weiter umfassend ein Feinstpartikelreduktionssystem, das in der Lage ist, die 
Menge von im Strom vorhandenen Feinstpartikeln zu reduzieren, wobei das Feinstpartikelreduktionssystem einen 

5 Warmeaustauscher umfaBt, der angeschlossen ist, urn einen Teil des S trams auf eine Temperatur oberhalb des Trii- 

bungspunktes des Stroms zu erwarmen. 

70. Verfahren nach Anspruch 55, bei dem das Antriebssystem ein Ruhrwerk umfaBt, daB in der Lage ist, wahrend 
des Gebrauchs einen Pegel kontrollierter Turbulenz im Strom zu erzielen. 

71 . System nach Anspruch 55, bei dem das Antriebssystem ein "Ruhrwerk umfaBt, das in der Lage ist, einen Pegel 
10 kontrollierter Turbulenz im Strom wahrend des Gebrauchs zu erzielen und wobei das Ruhrwerk Blatter umfaBt und 

mit einem Motor mit variabler Drehzahl gekuppelt ist. 

72. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem einen Analysator umfaBt, der in der Lage ist, Feststoffe 
wahrend des Gebrauchs zu analysieren, und wobei das Steuersystem in der Lage ist, ein Signal zu einem Ruhrwerk 
zu senden, umfassend ein Blatt, das in der Lage ist, einen kontrollierten Turbulenzpegel im Strom wahrend des Ge- 

15 brauchs zu erzeugen, und wobei das Signal in der Lage ist, die Drehzahl des Blatts abhangig von den physikalischen 

Eigenschaften der analysierten Feststoffe zu andern. 

73. System nach Anspruch 55, bei dem die Verfestigungskammer einen Behalter umfaBt und wobei die KuhlQache 
eine Kuhlleitung umfaBt, die sich im Behalter befindet. 

74. System nach Anspruch 55, bei dem die Verfestigungskammer einen Behalter umfaBt und wobei die Kiihlflache 
20 eine Kuhlleitung umfaBt, die sich auf der AuBenseite des Behalters befindet. 

75. System nach Anspruch 55, weiter umfassend ein Mischsystem, das in der Lage ist, Wasser auf eine Temperatur 
von weniger als etwa 150°C zu erwarmen und Feststoffe mit dem erwarrnten Wasser wahrend des Gebrauchs zu mi- 
schen, um eine erste Losung zu bilden, die Bisphenol A, Wasser und Phenol umfaBt, und weiter umfassend eine 
Trennkolonne, die in der Lage ist, die Konzentration von Phenol in der ersten Losung herabzusetzen und eine zweite 

25 Losung wahrend des Gebrauchs zu erzeugen, die Bisphenol A umfaBt, wobei die Kolonne einen KopfauslaB in der 

Nahe des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB in der Nahe des Bodens der Kolonne und einen Zufiih- 
rungscinlaB zwischcn dem obcn bcfindlichcn AuslaB und dem BodenauslaB umfaBt, und wobei die Kolonne bei ci- 
ner Temperatur unterhalb von etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet. 

76. System nach Anspruch 55, weiter umfassend: 

30 ein Mischsystem, das in der Lage ist, Wasser auf eine Temperatur von weniger als etwa 150°C zu erwarmen und 

Feststoffe mit dem erwarrnten Wasser wahrend des Gebrauchs zu mischen, um eine erste Losung zu bilden, die Bis- 
phenol A, Wasser und Phenol umfaBt; 

eine Trennkolonne, die in der Lage ist, die Konzentration von Phenol in der ersten Losung zu reduzieren und eine 
zweite Losung wahrend des Gebrauchs zu erzeugen, die Bisphenol A umfaBt, wobei die Kolonne einen KopfauslaB 
35 in der Hohe des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB nahe dem Boden der Kolonne und einen Zufiih- 

rungseinlaB zwischen dem KopfauslaB und dem BodenauslaB umfaBt, und wobei die Kolonne bei einer Temperatur 
von unterhalb etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet; 

ein zweites Verfestigungssystem, das in der Lage ist, ein Bisphenol- A-Produkt aus der zweiten Losung wahrend des 
Gebrauchs zu erzeugen, wobei das zweite Verfestigungssystem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 150°C 

40 wahrend des Gebrauchs arbeitet; und 

ein zweites Wiedergewinnungssystem, das in der Lage ist, wenigstens einen Teil des Bisphenol- A-Produkts aus der 
zweiten Losung wahrend des Gebrauchs abzutrennen, wobei der abgetrennte Teil wenigstens etwa 99 Gewichtspro- 
zent Bisphenol A umfaBt, wobei das zweite Wiedergewinnungssystem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 
150°G wahrend des Gebrauchs arbeitet. 

45 77. System nach Anspruch 55, weiter umfassend ein System, das in der Lage ist, Feststoffe zu schmelzen und der- 

artige geschmolzene Feststoffe mit Wasser zu einer Temperatur von weniger als 150°C wahrend des Gebrauchs zu 
mischen, um eine erste Losung zu bilden, die Bisphenol A, Wasser und Phenol umfaBt, und weiter umfassend eine 
Trennkolonne, die in der Lage ist, die Phenolkonzentration in der ersten Losung zu reduzieren und wahrend des Ge- 
brauchs eine zweite Losung zu erzeugen, die Bisphenol A umfaBt, wobei die Kolonne einen KopfauslaB in der Nahe 

50 des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB in der Nahe des Bodens der Kolonne und einen Zufuhrungsein- 

laB zwischen dem KopfauslaB und dem BodenauslaB umfaBt und die Kolonne bei einer Temperatur unterhalb von 
etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet. 
78. System nach Anspruch 55, weiter umfassend: 

ein System, das in der Lage ist, Feststoffe zu schmelzen und geschmolzene Feststoffe mit Wasser auf eine Tempe- 
55 ratur von weniger als etwa 150°C wahrend des Gebrauchs zu mischen und Feststoffe mit dem erwarrnten Wasser 

wahrend des Gebrauchs zu mischen, um eine erste Losung zu bilden, umfassend Bisphenol A, Wasser und Phenol, 
eine Trennkolonne, die in der Lage ist, die Konzentration von Phenol in der ersten Losung zu reduzieren und eine 
zweite Losung wahrend des Gebrauchs zu erzeugen, die Bisphenol A umfaBt, wobei die Kolonne einen KopfauslaB 
in der Nahe des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB in der Nahe des Bodens der Kolonne und einen Zu- 
60 leitungseinlaB zwischen dem KopfauslaB und dem BodenauslaB umfaBt und die Kolonne bei einer Temperatur un- 

terhalb von etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet; 

ein zweites Verfestigungssystem, das in der Lage ist, ein Bisphenol- A-Produkt aus der zweiten Losung wahrend des 
Gebrauchs zu erzeugen, wobei das zweite Verfestigungssystem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 150°C 
wahrend des Gebrauchs arbeitet; und 
65 ein zweites Wiedergewinnungssystem, das in der Lage ist, wenigstens einen Teil des Bisphenol- A-Produkts aus der 

zweiten Losung wahrend des Gebrauchs abzutrennen, wobei der angetrennte Teil wenigstens etwa 99 Gewichtspro- 
zent Bisphenol A umfaBt, wobei das zweite Wiedergewinnungssystem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 
150°G wahrend des Gebrauchs arbeitet. 
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79. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem in der Lage ist, das Antriebssystem wahrend des Ge- 
brauchs zu steuern derart, daB eine wesentliche sekundare Nukleierung durch den ausgewahlten Pegel der kontrol- 
lierten Turbulenz im Strom verhindert wird. 

80. System nach Anspruch 55, bei dem das Steuersystem in der Lage ist, das Antriebssystem wahrend des Ge- 
brauchs zu steuern derart, daB ein Vorhandensein von Feinstpartikeln durch den ausgewahlten Pegel der kontrollier- 5 
ten Turbulenz im Strom verhindert wird. 

81 . Ansammlung von Feststoffen, gebildet durch das Verfahren von Anspruch 1, wobei die Ansammlung Feststoffe 
umfaBt, die Bisphenol A und Phenol umfassen, wobei die Feststoffe eine mittlere Breite, die etwa 160 um uber- 
schreitet, und ein mittleres T Jm gen -zu-Brei ten -Verhaltnis von weniger als etwa 5 : 1 aufweisen. 

82. Ansammlung von Feststoffen nach Anspruch 81, bei der die mittlere Breite der Feststoffe groBer als etwa 10 
180 um und das mittlere Lange-zu-Breiten-Verhaltnis der Feststoffe kleiner als etwa 3 : 1 ist. 

83. Ansammlung von Feststoffen nach Anspruch 81, bei der die mittlere Breite der Feststoffe groBer als etwa 
200 um ist und das mittlere Lange-zu-Breiten-Verhaltnis der Feststoffe zwischen etwa 1,8 : 1 und etwa 2 : 1 ist. 

84. Ansammlung von Feststoffen nach Anspruch 81, bei der die Feststoffe wenigstens 25 Prozent Phenol und we- 
nigstens 55 Prozent Bisphenol A umfassen. 15 

85. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, in einem Strom, umfassend Bisphenol A und 
Phenol, wobei das Verfahren umfaBt: 

(a) daB Warme aus dem Strom abgefiihrt wird derart, daB Feststoffe, die Bisphenol A umfassen, im Strom ge- 
bildet werden; 

(b) daB Turbulenz im Strom zu einem ausgewahlten AusmaB erzeugt und kontrolliert wird, um das mittlere 20 
Langen-zu-Breiten- Verhaltnis der Feststoffe zu reduzieren und die mittlere GroBe der Feststoffe zu vergroBern; 

(c) daB wenigstens ein Teil der im Strom gebildeten Feststoffe wiedergewonnen wird; 

und wobei die Turbulenz auf einen Pegel erzeugt und gesteuert wird, unterhalb von dem ein ausgewahlter Pe- 
gel einer sekundaren Nukleierung auftreten wiirde. 

86. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem die Turbulenz so erzeugt und gesteuert wird, daB sie im wesentlichen das 25 
Vorhandensein von Feststoffen verhindert, die eine Breite von weniger als etwa 60 um aufweisen. 

87. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein ausrcichcndcr Turbulenzpegel erzeugt und kontrolliert wird derart, daB 
die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 5:1, gemessen 
auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 
aufweisen, die etwa 160 um uberschreitet. 30 

88. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Turbulenzpegel erzeugt und gesteuert wird derart, daB 
die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger etwa 3 : 1 aufweisen, ge- 
messen auf einer kumulativen Breitenbasis, und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 
aufweisen, die etwa 200 um uberschreitet. 

89. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Turbulenzpegel erzeugt und kontrolliert wird derart, 35 
daB die im Strom gebildeten Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 5:1, ge- 
messen auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die im Strom gebildeten Feststoffe eine mitt- 
lere Breite aufweisen, die etwa 160 um uberschreitet. 

90. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Turbulenzpegel erzeugt und gesteuert wird derart, daB 

die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 4 : 1, gemessen 40 
auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 
aufweisen, die etwa 180 um uberschreitet. 

91. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Turbulenzpegel erzeugt und gesteuert wird derart, daB 
die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 3:1, gemessen 

auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 45 
aufweisen, die etwa 180 um uberschreitet. 

92. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Turbulenzpegel erzeugt und gesteuert wird derart, daB 
die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 2:1, gemessen 
auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 
aufweisen, die etwa 180 um uberschreitet. 50 

93. Verfahren nach Anspruch 85, weiter umfassend, daB eine Pumpe verwendet wird, um die Turbulenz des Stroms 
in einem Verfestigungssystem zu unterstiitzen, und wobei die Pumpe sich in einer Zone des Verfestigungssystems 
befindet, wo die Bildung und das Aufwachsen der Feststoffe verhindert wird. 

94. Verfahren nach Anspruch 85, weiter umfassend, daB ein Ruhrwerk verwendet wird, das ein Blatt umfaBt, um 

die Turbulenz zu unterstiitzen. 55 

95. Verfahren nach Anspruch 85, weiter umfassend, daB eine statische Einrichtung mit einer Verfestigungskammer 
zur Unterstiitzung der Turbulenz verwendet wird. 

96. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem die Turbulenz erzeugt und gesteuert wird, indem der Strom durch einen 
Teil eines Verfestigungssystems bei einer Geschwindigkeit von mehr als etwa 5 FuB pro Sekunde gefuhrt wird. 

97. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem die Turbulenz erzeugt und gesteuert wird, indem ein Motor einer Pumpe 60 
bei mehr als etwa 150 Umdrehungen pro Minute betrieben wird. 

98. Verfahren nach Anspruch 85, weiter umfassend die Erhohung eines Ubersattigungspegels von Bisphenol A, 
wenn die Turbulenz vergroBert wird. 

99. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem das AusmaB, auf das die Turbulenz erzeugt und gesteuert wird, ausrei- 
chend ist derart, daB jegliche Zunahme der Turbulenz eine sekundare Nukleierung induzieren wiirde. 65 

100. Verfahren nach Anspruch 85, bei dem ein ausreichender Tubulenzpegel erzeugt und gesteuert wird derart, daB 
die wiedergewonnenen Feststoffe ein mittleres Langen-zu-Breiten- Verhaltnis von weniger als etwa 3:1, gemessen 
auf einer kumulativen Breitenbasis, aufweisen und derart, daB die wiedergewonnenen Feststoffe eine mittlere Breite 
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aufweisen, die etwa 220 um iiberschreitet. 

101. Verfahren nach Anspruch 37, bei dem der befindliche Turbulenzpegel bei einem maximalen Pegel der Turbu- 
lenz liegt, der auftritt ohne das Vorhandensein des ausgewahlten AusmaBes einer sekundaren Nukleierung. 

102. Verfahren nach Anspruch 37, bei dem der Turbulenzpegel irn wesentlichen derart liegt, daB im wesentlichen 
5 keine sekundare Nukleierung auftritt. 

103. Verfahren zur Herstellung eines verhaltnismaBig hochreinen Bisphenol-A-Produkts aus einem Bisphenol- A- 
Adduktfeststoff, wahrend eine Zersetzung des Bisphenol A verhindert wird, wobei der Adduktfeststoff Bisphenol A 
und wenigstens etwa 25 Gewichtsprozent Phenol umfaBt, wobei das Verfahren umfaBt: 

a) daB ein Adduktfeststoff, umfassend Bisphenol A und wenigstens etwa 25 Gewichtsprozent Phenol, mit 
10 Wasser gemischt wird, wobei das Wasser bei einer Temperatur von weniger als etwa 150°C liegt, wodurch der 

Schmelzpunkt des Adduktfeststoffes verringert wird und eine Adduktlosung gebildet wird; 

b) daB die Adduktlosung in eine Trennkolonne eingefiihrt wird, wobei ein Kopfstrom aus der Kolonne in der 
Nahe des oberen Endes der Kolonne austritt, ein Bodenstrom aus der Kolonne in der Nahe des Bodens der Ko- 
lonne austritt und ein Zuleitungsstrom in die Kolonne zwischen den Austrittspunkten des Kopf- und und des 

15 Bodenstroms eintritt; 

c) daB ausreichend Phenol aus der Losung in der Kolonne abgetrennt wird derart, daB der Bodenstrom weni- 
ger als etwa 1 Gewichtsprozent Phenol enthalt; 

d) daB Feststoffe in wenigstens einem Teil des Bodenstroms gebildet werden und ein Feststoffprodukt aus der- 
artigen Feststoffen wiedergewonnen wird, wobei das Feststoffprodukt wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent 

20 Bisphenol A umfaBt; und 

e) daB die Zersetzung von Bisphenol A verhindert wird, indem im wesentlichen die Exposition des Bisphenols 
A gegeniiber einer Temperatur oberhalb von etwa 150°C vermieden wird, wenn die Anzahl von Molen von 
vorhandenem Phenol kleiner als die Anzahl von Molen von vorhandenem Bisphenol A ist. 

104. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB der Adduktfeststoff erwarmt wird, bevor der Addukt- 
25 feststoff mit Wasser gemischt wird, um eine Adduktschmelze zu bilden, die Bisphenol A und wenigstens etwa 25 

Gewichtsprozent Phenol umfaBt, wobei die Erwarmung bei einer Temperatur von weniger als etwa 150°C erfolgt. 

105. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB Wasser zum Kolonncnbodcnstrom zugegeben wird und 
dann wenigstens ein Teil des Kolonnenbodenstroms in die Kolonne zuriickgefiihrt wird. 

106. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB die Adduktlosung in einem Anionenaustauschersystem 
30 bei einer Temperatur zwischen etwa 60°C und etwa 65 °C behandelt wird, um Sauren aus der Adduktlosung vor der 

Einleitung der Adduktlosung in die Kolonne zu entfernen. 

107. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB die Adduktlosung in einem Anionenaustauschersystem 
bei einer Temperatur zwischen etwa 60°C und etwa 65°C behandelt wird, um Chloride aus der Adduktlosung vor 
der Einfuhrung der Adduktlosung in die Kolonne zu entfernen. 

35 108. Verfahren nach Anspruch 103, bei dem das Wasser mit der Adduktlosung in einer Mischkammer gemischt 

wird und wobei die Adduktlosung im wesentlichen fortlaufend aus der Mischkammer zu einer Zuleitungszone in 
der Kolonne zugefiihrt wird und wobei die Verweilzeit in der Mischkammer weniger als etwa 1 Minute ist. 

109. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB eine Probenentnahme am Kolonnenbodenstrom erfolgt, 
um seinen Phenolgehalt zu bestimmen, und dann erwarmtes Wasser zur Kolonne abhangig vom Phenolgehalt im 

40 Bodenstrom zugegeben wird. 

110. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB Dampf zur Kolonne in der Nahe des Bodens der Ko- 
lonne zugegeben wird, um wenigstens einen Teil jeglichen Phenols aus der Losung zu entfernen, das in der Losung 
nahe dem Boden der Kolonne bleibt. 

111. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB der Adduktfeststoff hergestellt wird und wahrend einer 
45 solchen Herstellung Bisphenol A einer Temperatur von mehr als 150°C exponiert wird, wahrend die Zahl der Mole 

von vorhandenem Phenol wenigstens gleich der Zahl der Mole von vorhandenem Bisphenol A ist. 

112. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB die Temperatur unterhalb von etwa 150°C beibehalten 
wird, wenn die Zahl von Molen von vorhandenem Phenol kleiner als die Zahl von Molen von vorhandenem Bisphe- 
nol A ist. 

50 113. Verfahren nach Anspruch 103, weiter umfassend, daB der Adduktfeststoff durch Reaktion von Phenol und 

Aceton in einem Reaktor hergestellt wird und weiter umfassend, daB der Pegel von Verunreinigungen im Reaktor 
bei oder oberhalb des Gleichgewichtsverunreinigungspegels beibehalten wird, um die Bildung von neuen Verunrei- 
nigungen zu verhindern. 

114. System zur Abtrennung von Phenol aus einem Bisphenol- A- Adduktfeststoff wahrend die Zersetzung von Bis- 
55 phenol A verhindert wird, wobei der Adduktfeststoff wenigstens etwa 25 Gewichtsprozent Phenol umfaBt, wobei 

das System umfaBt: 

a) ein Mischsystem, das in der Lage ist, Wasser auf eine Temperatur von weniger als etwa 150°C zu erwarmen 
und den Adduktfeststoff mit dem erwarmten Wasser zu mischen, um eine erste Losung zu bilden, die Bisphe- 
nol A, Wasser und Phenol umfaBt; 

60 b) eine Leitung, die angeschlossen ist, um es zu ermoglichen, daB die erste Losung zu einer Trennkolonne 

flieBt, wobei die Trennkolonne in der Lage ist, die erste Losung aus dem Mischer aufzunehmen und in der Lage 
ist, die Konzentration von Phenol in der ersten Losung zu reduzieren, um eine zweite Losung zu erzeugen, die 
Bisphenol A und weniger als etwa 1 Gewichtsprozent Phenol umfaBt, wobei die Kolonne einen KopfauslaB in 
der Nahe des oberen Endes der Kolonne, einen BodenauslaB in der Nahe des Bodens der Kolonne und einen 

65 ZuleitungseinlaB zwischen dem KopfauslaB und dem BodenauslaB umfaBt. 

115. Verfahren nach Anspruch 114, weiter umfassend ein erstes Verfestigungssystem, das einen Bisphenol- A- Ad- 
duktfeststoff aus einer ersten Mischung von Bisphenol A und Phenol wahrend des Gebrauchs erzeugt, wobei der 
Adduktfeststoff wenigstens etwa 25 Gewichtsprozent Phenol umfaBt und das erste Verfestigungssystem bei einer 
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Temperatur unterhalb von 150°C arbeitet. 

116. System nach Anspruch 114, weiter umfassend ein erstes Wiedergewinnungs system, das wenigstens einen Teil 
des Adduktfests toffs aus der ersten Mischung wahrend des Gebrauchs abtrennt, wobei das erste Wiedergewin- 
nungssystem bei einer Temperatur unterhalb von 150°C arbeitet. 

117. System nach Anspruch 114, weiter umfassend ein zweites Verfestigungssystem, das in der Lage ist, ein Bis- 5 
phenol- A-Produkt aus der zweiten Losung wahrend des Gebrauchs zu erzeugen, wobei das zweite Verfestigungssy- 
stem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet. 

118. System nach Anspruch 114, weiter umfassend ein zweites Wiedergewinnungssystem, das in der Lage ist, we- 
nigstens einen Teil des Bisphenol- A-Produkts aus der zweiten Losung wahrend des Gebrauchs abzutrennen, wobei 

der abgetrennte Teil wenigstens etwa 99 Gewichtsprozent Bisphenol A umfaBt, wobei das zweite Wiedergewin- 10 
nungssystem bei einer Temperatur unterhalb von etwa 150°C wahrend des Gebrauchs arbeitet. 

119. System nach Anspruch 1 14, weiter umfassend eine Verteilerschale, die sich in der Kolonne befindet, und einen 
Zuleitungsverteiler, der sich in der Kolonne befindet, und wobei eine Recycleleitung mit der Kolonne verbunden ist, 
um wenigstens einen Teil eines Bodenstroms von dem BodenauslaB aus in die Kolonne an einer Stelle zwischen der 
Verteilerschale und dem Zuleitungsverteiler zuriickzuleiten. 15 

120. Verfahren zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, aus einem Strom, der Bisphenol A und Phe- 
nol umfaBt, wobei das Verfahren umfaBt: 

a) daB Warme aus dem Strom entfernt wird derart, daB Feststoffe, die Bisphenol A umfassen, im Strom gebil- 
det werden, 

b) daB es ermoglicht wird, daB der Strom ein Gleichgewicht erreicht, im Strom gebildete Feststoffe analysiert 20 
werden, um ausgewahlte physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu bestimmen, und dann wiederholt (1) 

ein Pegel der Turbulenz im Strom vergroBert wird, (2) es ermoglicht wird, daB der Strom ein Gleichgewicht er- 
reicht, und (3) Feststoffe analysiert werden, um ausgewahlte physikalische Eigenschaften der Feststoffe zu be- 
stimmen, bis ein ausgewahltes AusmaB an sekundarer Nukleierung auftritt. 

121. System zur Bildung von Feststoffen, umfassend Bisphenol A, aus einem Strom, umfassend Bisphenol A und 25 
Phenol, wobei das System umfaBt: 

a) cine Vcrfcstigungskammcr; 

b) ein Kiihlsystem, umfassend eine Kuhlflache zur Entfernung von Warme aus dem Strom wahrend des Ge- 
brauchs, wobei das Kiihlsystem wahrend des Gebrauchs gesteuert wird, um ausreichend Warme abzufiihren 
derart, daB Bisphenol A umfassende Feststoffe in der Verfestigungskammer wahrend des Gebrauchs gebildet 30 
werden; 

c) ein Antriebssystem, das in der Lage ist, einen kontrollierten Turbulenzkegel im Strom in der Verfestigungs- 
kammer wahrend des Gebrauchs zu erzeugen; und 

d) ein Wiedergewinnungssystem zum Gewinnen wenigstens einiger der im Strom gebildeten Feststoffe. 
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METHOD AND SYSTEM FOR BISPHENOLA 
PRODUCTION USING CONTROLLED 
TURBULENCE 

BACKGROUND OF THE INVENTION 

1. Field of the Invention 

The present invention generally relates to methods and 
systems for producing relatively high-purity bisphenol A 
products. More particularly, in one embodiment of the 
invention, the methods and systems relate to making a 
bisphenol A product of at least 99 weight percent purity that 
is formed while decomposition of bisphenol A is inhibited. 
In another embodiment, the methods and systems relate to 
forming adduct solids that contain bisphenol A and have a 
length to width ratio of less than about 5:1. Either one of the 
embodiments may be used in conjunction with the other 
embodiment. 

2. Description of the Related Art 

Bisphenol A ("BPA") is an important raw material in the 
production of epoxy resins and polycarbonate resins. 
Bisphenol A may be produced by various techniques, but 
typically it is prepared in an acid-catalyzed, condensation 
reaction of two moles of phenol and one mole of acetone. 
Commonly-used catalysts include hydrochloric acid, a mix- 
ture of sulfuric acid and hydrochloric acid, and an acidic 
form of an ion-exchange resin. A secondary catalyst may be 
employed to shift the reaction toward the production of the 
p,p isomer and away from the production of the o,p isomer 
and other impurities In the following description, it is to be 
understood that the term "bisphenol A" or "BPA" refers to 30 
the p,p isomer and not the o,p isomer, as the o,p isomer is 
considered an impurity. A BPA product having a purity of 
less than about 99.5 percent is usually unsuitable for making 
polycarbonates. 

It is well known to practitioners of the art that exposure 
of bisphenol A to a temperature approaching or exceeding its 
pure melting point (about 157° C.) may cause partial decom- 
position of bisphenol A to form phenol and impurities such 
as isopropenyl phenol. Isopropenyl phenol is a highly reac- 
tive species that polymerizes to form color body precursors 
that may be oxidized to become color bodies. Color bodies 
are undesirable species that increase the yellowness index of 
polycarbonate resins. The yellowness index is a measure of 
the clarity of the resin. The clarity of the resin increases as 
the yellowness index decreases. Temperature-induced 
decomposition of bisphenol A intensifies when the molar 
concentration of phenol is less than that of bisphenol A, with 
the rate of decomposition increasing as the concentration of 
phenol decreases relative to the concentration of bisphenol 
A. Thus, it is advantageous to maintain the temperature 
below about 150° C. in any process step where the numbers 
of moles of bisphenol A present is greater than the number 
of moles of phenol present. Decomposition of bisphenol A 
increases as the time that the bisphenol A is exposed to a 
temperature above its pure melt point increases. "Heat 
history" refers to the amount of time that the BPA- 
containing medium has been exposed to temperatures in 
excess of the pure BPA melting point while the number of 
moles of bisphenol A present is greater than the number of 
moles of phenol present. Those skilled in the art recognize 
that the suitability of a bisphenol A product as a raw material 
to make polycarbonates and other selected materials is 
inversely related to its heat history. A significant heat history 
may render the bisphenol A product totally unsuitable for 
making polycarbonates and selected other materials. 

Additionally, exposure of bisphenol A to oxygen and/or 
acidic species will tend to catalyze decomposition of bisphe- 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



nol A. Therefore, a goal of practitioners of the art is to 
minimize the entry of oxygen and acidic species into the 
process. Small amounts of acidic species and oxygen are 
inevitably present in the process stream. Practitioners of the 
art tend to encounter problems when employing a vacuum 
system in the purification and/or recovery process, since 
such a system may promote air seepage into process streams, 
thereby providing additional oxygen for the formation of 
color body impurities. 

The alcohol color is commonly used as a measure of the 
tendency of bisphenol A product used for making epoxy 
resins to increase the color of the epoxy resins. As the 
alcohol color of a BPA product decreases, the tendency of 
the BPA product to increase the color of an epoxy resin 
decreases. BPA products having an alcohol color greater 
than about 20 may be unsuitable as a raw material for some 
epoxy processes. The caustic color is commonly used as a 
measure of the tendency of bisphenol A product used for 
making polycarbonate resins to increase the yellowness 
index of the resins. As the caustic color of a BPA product 
decreases, the tendency of the BPA product to increase the 
yellowness index of a resin decreases. BPA products having 
a caustic color greater than about 15 tend to be unsuitable for 
making polycarbonates with low yellowness indexes. 

In the preparation of bisphenol A by the reaction of phenol 
and acetone, practitioners of the art typically perform an 
initial purification step (i.e., the first adduct crystallization 
step) in which an adduct solid (i.e., adduct crystal) is formed 
that has a substantially equal number of moles of bisphenol 
A and phenol. 

Some methods relate to recovering a bisphenol A product 
directly from the BPA-phenol adduct crystal without further 
intermediate purification steps. Bisphenol A product is then 
typically recovered. Often, these methods involve a second 
adduct crystallization to produce an intermediate grade 
product from the mother liquor (i.e., from the liquid effluent 
in the first adduct crystallization step) that failed to solidify 
in the first adduct crystallization. The intermediate grade 
solids are then typically recycled into the feed stream of the 
first adduct crystallization zone to increase the bisphenol A 
concentration in the feed stream and to increase the amount 
of bisphenol A relative to impurities in the first adduct 
crystallization zone. 

Some methods relate to melting the adduct crystal to form 
a melt, and then stripping phenol from the melt in a falling 
film still or wiped film evaporator. 

The above-described methods typically operate under a 
vacuum at a pressure of about 30—50 torr and expose 
bisphenol A to a temperature of about 180°-200° C. Trace 
amounts of phenol are then removed by steam stripping at a 
temperature typically about 180°— 200° C, leaving a bottoms 
product melt termed "crude bisphenol A." The crude bisphe- 
nol A is then further purified in a medium other than phenol, 
with the medium typically being an organic solvent. 
Typically, the crude bisphenol A is crystallized from the 
medium, and then the bisphenol A product is typically 
melted and subjected to a distillation procedure to remove 
residual solvent from the melt before a bisphenol A product 
is recovered. 

Some methods relate to redissolving the adduct crystals in 
clean phenol and again extracting a bisphenol A adduct 
crystal in a second crystallization step. Phenol may then be 
removed using a falling film still or wiped film evaporator, 
and a steam stripper, at temperatures as described above. 
The remaining finished bisphenol A is then solidified in a 
prilling or flaking process. Such prilling and flaking pro- 
cesses are well known in the art. 
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A variety of techniques exist for the recovery of a suffi- 
ciently pure bisphenol A product for use in polycarbonates, 
however it is believed that all such processes used by 
practitioners of the art expose bisphenol A to a temperature 
above at least 160° C. 

Chang et al. (U.S. Pat. No. 4,533,764) appear to disclose 
a method directed to "removing the remaining small quan- 
tities of solvent to a parts per million level", the solvent 
being "occluded solvent" that is present in bisphenol A 
"produced from solvent crystallization." Chang et al. men- 
tion solvents including methanol, acetone, methyl formate, 
benzene, toluene, xylene, 2-propanol, chloroform, methyl- 
ene chloride, ethylene dichloride, and trichloroethane, how- 
ever phenol is not stated as a solvent applicable to the Chang 
et al. process. 

Iimuro et al. (U.S. Pat. No. 4,931,146) appear to disclose 
a process for obtaining high-priority bisphenol A by remov- 
ing phenol from an adduct of bisphenol A with phenol and 
removing continuously the residual phenol by steam 
stripping, wherein a multi-tubular packed column is used as 
stripping equipment. The method of Iimuro et al., however, 
appears to subject bisphenol A to high temperatures 
(160°— 200° C.) during the removal of phenol. 

Jakob et al. (U.S. Pat. No. 5,269,887) appear to disclose 
a method in which phenol is removed from a BPA-phenol 
adduct using solid phase drying (sublimation). The method 
of Jakob et al., however, employs a vacuum. This vacuum 
tends to promote air seepage into the process. A goal of 
practitioners of the art is to minimize oxygen exposure in the 
system to prevent the formation of color bodies. 

A number of other patents appear to be directed at 
purifying bisphenol A, including U.S. Pat. No. 4,354,046, 
U.S. Pat. No. 3,673,262, U.S. Pat. No. 3,290,391, U.S. Pat. 
No. 3,219,549, U.S. Pat. No. 2,791, 616, U.S. Pat. No. 
3,326,986, U.S. Pat. No. 3,535,389, and U.S. Pat. No. 
5,475,152. It is believed that the solvent leaching techniques 
presented in many of these references are typically per- 
formed subsequent to a high temperature distillation step in 
which a crude bisphenol A product is obtained. Such leach- 
ing techniques alone are believed to be insufficient to 
produce a bisphenol A product of adequate purity for use in 
polycarbonate resins. 

All of the above-mentioned patents are herein incorpo- 
rated by reference. 

Adduct solids of bisphenol A have a natural tendency to 
grow in a long, slender shape. Practitioners of the art 
typically produce bisphenol A solids with a length to width 
ratio of at least 5:1, In the preparation of adduct solids that 
contain bisphenol A, the formation of "short," "fat," robust 
solids with the lowest possible length to width ratio is 
preferred to allow the formation of a stable and porous cake 
during recovery of the solids. As the porosity of the solids 
cake increases, the cake wash efficiency is increased and the 
deliquoring properties of the cake are enhanced. Practitio- 
ners of the art aim to create a gentle environment for 
solidification in order to prevent breakage of the solids. In 
addition, a gentle environment avoids turbulence that may 
induce secondary nucleation. Secondary nucleation tends to 
result in the formation of "fines." "Fines" are relatively 
small (e.g., less than 20 micron average width), undesirable 
solids that promote the formation of a tight, compact cake 
with poor deliquoring and wash characteristics. Tight, com- 
pact cakes have a large surface area to volume ratio and tend 
to hold excessive amounts of liquor. Practitioners aim to 
create larger solids to inhibit compacting of the recovered 
solids cake. To achieve the formation of larger solids, 



practitioners of the art maintain a low stream velocity in 
their crystallize rs to prevent turbulence and breakage of the 
formed solids. Additionally, some practitioners of the art 
remove acetone and water from the composition from which 

5 the BPA-phenol adduct solid is formed. Acetone and water 
are removed from the composition prior to its introduction 
into a solidification unit where the adduct solid is formed. 
An effect of the removal of acetone and water is a significant 
increase in the viscosity of the composition, which impedes 

10 the formation of turbulence in the solidification unit. 

SUMMARY OF THE INVENTION 

One embodiment of the invention relates to making a 
bisphenol A product of greater than about 99 weight percent 

15 purity that is formed in a process where decomposition of 
the bisphenol A is inhibited. Phenol and acetone may be 
reacted, resulting in a reactor effluent that includes bisphenol 
A, phenol, unreacted acetone and water produced by the 
reaction. The effluent may be directed to a first solidification 

20 system and then a first recovery system where a solid (e.g., 
adduct) of bisphenol A and phenol is obtained. Water (e.g., 
liquid or steam) may be added to the adduct to form an 
adduct solution with a lower melting point than the adduct 
solid. The adduct solid may be melted before such water is 

25 added. Phenol may be removed from the adduct solution in 
a column at a temperature below about 150° C. to inhibit the 
decomposition of bisphenol A to color body precursors. The 
pressure of the column is preferably greater than atmo- 
spheric to avoid air seepage into the system that may oxidize 

30 any color body precursors present in the system. The column 
bottoms stream preferably contains less than about 1 weight 
percent phenol, and at least a portion of it is preferably 
directed to the second solidification system and second 
recovery system where a bisphenol A product is obtained 

35 that contains at least about 99 weight percent bisphenol A. 
Another embodiment of the invention relates to forming 
"solids" that contain bisphenol A and have a mean length to 
width ratio of less than about 5:1. It is to be understood that 
"solids" refers to useful, growth solids such as crystals and 

40 the like. Phenol and acetone may be reacted, resulting in a 
reactor effluent that includes bisphenol A, phenol, unreacted 
acetone and water produced in the reaction. The effluent may 
be passed through a solidification chamber. The turbulence 
of the stream in the chamber is preferably monitored. The 

45 turbulence of the stream is also controlled to allow suffi- 
ciently turbulent flow to fragment first solids to initiate the 
formation of second solids having a length to width ratio of 
less than about 5:1. The turbulence may also be controlled 
to inhibit or prevent: (a) substantial secondary nucleation 

50 from being induced by the turbulence, (b) a fouling rate of 
a cooling surface to exceed a specified rate, and/or (c) 
formation of fines. A portion of the stream preferably exits 
the chamber into a recovery system where the solid product 
is preferably separated and washed. The portion of the 

55 stream that is not recovered as a solid product is preferably 
directed to a drying column where acetone and water are 
removed. The drying column is preferably located down- 
stream of the first solidification system so that the viscosity 
of the reactor effluent is not increased prior to the introduc- 

60 tion of the effluent into the solidification chamber. 

The above-mentioned embodiments may be used in com- 
bination with one another. In another embodiment, the 
above-mentioned improved solidification method may be 
employed to make the BPA-phenol adduct in the above - 

65 mentioned method of making a bisphenol A product of at 
least a purity of 99 weight percent while inhibiting the 
decomposition of bisphenol A. 
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An advantage of an embodiment of the invention is that 
it can be used to make a bisphenol A product of at least 99 
weight percent bisphenol A that has no heat history. 

Another advantage of the invention is that it may be used 
to reduce the melt point of a BPA-phenol adduct solid, 
allowing the removal of phenol in a column at a pressure of 
at least atmospheric pressure and at a lower temperature than 
is possible in conventional processes. 

Another advantage of the invention relates to improving 
the physical properties of bisphenol A adduct solids. 

Yet another advantage of the invention relates to decreas- 
ing the rate of fouling in a bisphenol A solidification system 
to improve production capacity of the system. 

Still another advantage of the invention relates to main- 
taining a favorable stream viscosity to facilitate creation of 
a selected amount of controlled turbulence in a bisphenol A 
solidification system. 

Another advantage of the invention relates to reducing the 
concentration of trace acids and chlorides in an adduct 
solution with an anionic exchange resin. 

Yet another advantage of the invention relates to substan- 
tially eliminating the presence of fines in a bisphenol A 
solidification unit without adding heat to the system. 

Further advantages, and novel features are provided in the 
following detailed description and will become apparent to 
those skilled in the art. 

BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS 

FIG. 1 is a flow diagram illustrating various embodiments 
of the invention. 

FIG. 1A depicts alternate embodiments of dryers. 

FIG. IB depicts alternate embodiments of crystallizers in 
a second solidification system. 

FIG. 1C depicts alternate embodiments of first recovery 
system 40. 

FIG. 2 is a schematic diagram of an embodiment of a 
solidification system. 

FIG. 3 is a schematic diagram of another embodiment of 
a solidification system. 

FIG. 4 is a schematic diagram of an embodiment of a 
column. 

FIG. 5 is a schematic diagram of an embodiment of a 45 
pump. 

FIG. 6 is a schematic diagram of another embodiment of 
a pump. 

FIG. 7 is a plot of cumulative volume/weight for various 
solids (crystals) made in a plant in India. 

DETAILED DESCRIPTION 

This invention generally relates to methods, systems and 
apparatus for making a relatively high purity bisphenol A 
product. 

Referring to FIG. 1, in an embodiment, mixture 1 of 
phenol and acetone is introduced into a reactor 10. Mixture 
1 preferably may be at a temperature ranging from about 60° 
C. to about 65° C. Mixture 1 may be introduced into a 
reactor system that includes more than one reactor 10, and 
the reactors may be arranged in parallel, series, or in parallel 
trains, the trains including reactors connected in series. 

Reactor 10 preferably contains an ion-exchange (e.g., 
cation) resin catalyst in the form of beads, although the 
reaction of phenol and acetone to produce bisphenol A may 
be accomplished by various other catalysts well known in 
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the art. Ion-exchange resin 13 may absorb a significant 
amount of color bodies and other impurities. Water may also 
be absorbed by resin 13 causing it to swell and dump 
amounts of color bodies and other impurities into the 
process stream. The amount of water entering reactor 10 in 
mixture 1 is preferably minimized, since an additional 
amount of water is formed during the reaction of phenol and 
acetone. In an embodiment, the mixture 1 preferably con- 
tains less than 0.1 weight percent water. The reaction of 
phenol and acetone is exothermic, however reactor 10 is 
preferably operated so that the heat generated during the 
reaction causes the reactor effluent to emerge at a tempera- 
ture below about 75° C. When reactor effluent 12 is at a 
temperature greater than about 75° C, cooler 11 may be 
required to cool the effluent to allow effective operation of 
first solidification system 20. In an embodiment, mixture 1 
flows vertically through the reactor in a direction from the 
bottom of the reactor to the top of the reactor. Acetone is 
preferably maintained in slight stoichiometric excess of 
bisphenol A formed in reactor 10 to inhibit the formation of 
additional impurities, thereby inhibiting a corresponding 
decrease in BPA formation. Reactor effluent 12 includes 
bisphenol A, phenol, and preferably less than about 3 weight 
percent (and more preferably, less than about 1 weight 
percent) each of water and acetone. 

Practitioners of the art typically purge at least a portion of 
heavy process impurities when they reach or exceed a 
predetermined level in reactor 10. The purge commonly is 
withdrawn from a stream that is recycled to the reactors. In 
an embodiment of the invention, the level of impurities is 
allowed to build until it reaches or exceeds an equilibrium 
level. The equilibrium impurity level is reached when about 
1 part of impurities is present for an amount of bisphenol A 
between about 1.4 and 2.0 parts. While the level of impu- 
rities is at or in excess of the equilibrium level, few or no 
new impurities will be formed in the reactor. The level of 
impurities may approach the equilibrium level if impurities 
rearrange to form BPA, and the level of impurities may fall 
below the equilibrium level if impurities leave the process in 
a bisphenol A product. A relatively small amount of new 
impurities may form to replace the impurities that have 
rearranged to form BPA or that have exited the process in a 
BPA product. Ion-exchange resin 13 is preferably capable of 
absorbing impurities for a substantial time period before 
regeneration or replacement of the resin is necessary. In one 
embodiment, the purging of impurities and replacement or 
regeneration of the ion-exchange resin each occur once per 
year of operation. Purging less frequently than is done in 
conventional methods substantially decreases the mass of 
impurities formed, hence decreasing the mass of impurities 
that must be treated. Additionally, reducing the mass of 
impurities formed tends to increase the mass of product BPA 
that can be produced per unit mass of mixture 1. 

In an embodiment, reactor effluent 12 is directed to first 
solidification system 20. A number of embodiments of 
solidification system 20 are illustrated in FIG. 2 and FIG. 3. 
Solidification system 20 preferably includes a solidification 
chamber 21 within which stream 34 is substantially con- 
tinuously stirred, agitated, or circulated. In an embodiment, 
the solidification chamber includes a conduit loop. Such a 
solidification chamber (e.g., conduit loop) applicable to 
methods of the present invention is available from Messo- 
Chemietechnik in Duisburg, Germany. Within the solidifi- 
cation chamber is a solidification zone, a region where solids 
may form in stream 34. 

The solidification zone occurs where stream 34 is "super- 
saturated" with bisphenol A. "Supersaturation" of stream 34 
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with bisphenol A means that an excess of bisphenol A is 
present in stream 34 such that not all of the bisphenol A 
present can dissolve in stream 34. Super saturation also 
generally means that the stream is below its "cloud point" 
with respect to bisphenol A. As the temperature of stream 34 
is lowered, the solubility of bisphenol A in the stream will 
decrease. The "cloud point" of a stream is the temperature at 
which the formation of solids in the stream may first be 
visually observed. 

The formation of solids in stream 34 will cease without 
supersaturation. As such, the formation of solids in stream 
34 will cease when an amount of bisphenol A solidifies and 
causes the concentration of bisphenol A in the fluid phase to 
fall below a concentration range necessary for supersatura- 
tion. 

The formation of solids will also cease if the stream 
temperature rises above the cloud point. Such a temperature 
rise may be due to heat generated by solidification and/or the 
inflow of feed at a temperature above the cloud point. In an 
embodiment, the solidification zone includes substantially 
all points where stream 34 is present in solidification cham- 
ber 21a. In an embodiment, solidification chamber 21b is of 
sufficient length to allow stream 34 to fall essentially to the 
level of bisphenol A saturation in the conduit loop at point 
22, located immediately before the feed enters first solidi- 
fication system 20 through feed conduit 28. 

Practitioners of the art typically aim to maintain a con- 
centration of bisphenol A of below about 20 weight percent 
in the feed stream to solidification system 20. In an embodi- 
ment of the invention, however, the feed stream to solidifi- 
cation system 20 includes about 30 weight percent bisphenol 
A, about 50 weight percent phenol, and about 20 weight 
percent impurities. Methods of the present invention allow 
the formation of a sufficient amount of solids having a 
desirable shape using the feed compositions described above 
as well as many other feed compositions. 

In an embodiment, cooling system 236 includes cooling 
surface 24b and is employed within the solidification cham- 
ber to remove heat from the chamber such that the tempera- 
ture of stream 34 within the solidification zone is controlled 
within a predetermined range (i.e., between about 40° C. and 
about 55° C). In an embodiment, cooling system 23b 
includes a shell and tube heat exchanger, and stream 34 
preferably flows through the tubes 132 of the exchanger, 
with a cooling fluid flowing through the shell side. In an 
embodiment, solidification system 21a preferably includes a 
vessel 175 with a cooling surface 24a (located, e.g., on 
cooling coil 171) located within the vessel. In an 
embodiment, solidification system 21a includes a vessel 
with a cooling surface 24a (located, e.g., on cooling coil 
176) located on the exterior of the vessel. In each of the 
above embodiments, the cooling fluid is preferably water, 
although any of a number of cooling fluids may be used. A 
number of other cooling systems may be used within solidi- 
fication system 20. Preferably stream 34 is maintained at a 
temperature above 40° C. to prevent freezing of phenol, 
which has a pure melt point at about 41° C. 

Some practitioners remove a significant portion of the 
water and acetone in reactor effluent 12 prior to the entrance 
of the effluent into solidification chamber 21. Removing 
water and acetone from the stream increases the viscosity of 
the stream and decreases the solubility of bisphenol A in 
effluent 12. Hence, solidification cooling requirements tend 
to be decreased. 

In an embodiment of the invention, however, water and 
acetone preferably remain in effluent 12 when it enters first 
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solidification system 20. Bisphenol A is more soluble in 
effluent 12 prior to the removal of water and acetone from 
the effluent. Therefore, the cloud point temperature of efflu- 
ent 12 may be reduced by the water and acetone remaining 
in effluent 12. Practitioners typically seek to minimize the 
amount of cooling required for solidification, however addi- 
tional cooling may be required for solidification when 
acetone and water are allowed to remain in effluent 12. The 
presence of acetone and water in stream 34 reduces its 
viscosity, however, providing advantages as described 
below. 

The turbulence of stream 34 is controlled as it passes 
through chamber 21. A significant embodiment of the inven- 
tion relates to achieving and controlling turbulence in stream 
34 to reach a selected level of turbulent flow that is sufficient 
to break or fragment a portion of solids in the stream. In an 
embodiment, driving system 1416 controls the velocity of 
stream 34 to create turbulence in the stream as it passes 
through chamber 21b. In an embodiment, turbulence is 
created and controlled in stream 34 as it passes through 
chamber 21a using driving system 141a. Turbulence in 
stream 34 preferably occurs as the stream contacts the 
cooling surface 24a/24b. In an embodiment, turbulence is 
created and controlled in stream 34 as it passes within the 
tubes 132 of cooling system 23b. In another embodiment, 
turbulence is created and controlled in stream 34 as it passes 
over coil 171 in solidification chamber 21a. In yet another 
embodiment, turbulence is created and controlled in stream 
34 as it contacts cooling surface 24a of both coil 171 and coil 
176. 

It is believed that creating and controlling turbulence in 
the manner described above is contrary to conventional 
wisdom. Practitioners typically aim to prevent solids from 
fragmenting to allow the formation of larger solids. The 
method of the present invention, however, relates to frag- 
menting a portion of the solids in chamber 21 known as "first 
solids." "First solids" are solids that have a tendency to 
fragment when subjected to the controlled turbulence gen- 
erated in chamber 21 due to their relatively high length to 
width ratio (e.g., typically 6: 1, 8:1, or greater). The relatively 
high length to width ratio imparts a low beam strength to 
first solids, making them susceptible to fracture in a direc- 
tion parallel to their width. First solids are undesirable since 
they may fragment into smaller particles when subjected to 
the centrifugal forces of conventional solid-liquid separa- 
tors. As such, first solids promote collapsing of the recov- 
ered solids cake, resulting in a denser cake with diminished 
washing and deliquoring efficiencies. First solids may 
include relatively large solids and/or relatively small solids, 
since a key feature contributing to collapse of a recovered 
solids cake is the shape (e.g., length to width ratio) of the 
solids within the cake. 

"Second solids" are solids that have a stronger tendency 
to resist fracture when subjected to the turbulence in cham- 
ber 21 due to their relatively low length to width ratio. In an 
embodiment, the velocity and/or agitation of stream 34 is 
adjusted to achieve a controlled turbulence such that the first 
solids fragment, while the second solids remain intact. First 
solids may be repeatedly fragmented until second solids are 
produced from the fragments. The formed second solids may 
further develop in chamber 21, with their maximum overall 
growth tending to depend upon their width, since they will 
likely fracture if their length exceeds a certain multiple of 
their width. 

The precise length to width ratio where fracture has a 
tendency to occur depends upon a number of system factors 
discussed in the following. The formation of an excessive 
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amount of first solids at any time in chamber 21 is preferably 
prevented by the constant maintenance of controlled turbu- 
lence within chamber 21, with the turbulence preferably 
occurring at least at locations proximate to cooling surface 
24. In an embodiment, the turbulence within chamber 21 is 
controlled such that first solids have a length to width ratio 
of greater than about 5:1 and second solids have a length to 
width ratio of less than about 5:1. In a more preferred 
embodiment, the turbulence is controlled such that first 
solids have a length to width ratio of greater than about 3:1 
and second solids have a length to width ratio of less than 
about 3:1. In a still more preferred embodiment, the turbu- 
lence is controlled such that first solids have a length to 
width ratio of greater than about 2:1, and second solids have 
a length to width ratio of less than about 2:1. 

Increasing the level of controlled turbulence tends to 
increase heat transfer from stream 34 to cooling surfaces 
24a/24b, thereby decreasing the temperature difference 
between the cooling medium within cooling system 23a/236 
and stream 34. The decreased temperature difference lessens 
the formation of solids on cooling surfaces 24a/246, 
decreasing the rate of "fouling" on the cooling surfaces and 
the frequency with which chamber 2 la/216 must be shut- 
down to melt solids from the cooling surfaces and/or walls 
of the chamber. "Fouling" is the depositing of material on a 
heat transfer surface. Such material tends to have a low 
thermal conductivity and provides a resistance to heat 
transfer, thereby lowering the efficiency of heat transfer to or 
from the heat transfer surface. When the level of fouling 
reaches a predetermined level, system 20 must be shutdown 
to remove deposits from cooling surfaces 24a/24b. Such 
shutdowns decrease the annual production of chamber 21a/ 
21b, hence a decrease in the fouling rate on cooling surfaces 
24a/24b will increase the production capacity of chamber 
21a/21b. 

In an embodiment, a system is adapted to determine the 
pressure differential at various time intervals between points 
in the solidification zone. Such pressure differentials may be 
used to estimate the rate of fouling on the cooling surfaces 
so that the turbulence of stream 34 may be adjusted accord- 
ingly. The system may include any number of pressure 
gauges well known in the art, and, optionally, a program- 
mable computer connected via electronic lines to such 
gauges. 

In an embodiment, a controlled level of turbulence is 
maintained to inhibit the fouling rate on cooling surface 24a 
such that chamber 21a is shutdown about once every 60 
hours to remove deposits from the cooling surface. Such a 
shutdown frequency is an improvement over similar con- 
ventional solidification chambers that must be shutdown 
about every 6 hours. In an embodiment steam is passed 
through coil 171 and coil 176 for about 30 minutes during 
shutdown of chamber 21a to remove deposits from cooling 
surface 24a. In an embodiment, the removed deposits pref- 
erably remain in chamber 21a and serve to initiate solids 
formation once chamber 21a is restarted. 

In an embodiment, a controlled level of turbulence is 
maintained to inhibit the fouling rate on cooling surface 246 
such that chamber 216 is shutdown about once every 2—20 
days to remove deposits from the cooling surface. Different 
systems may be shutdown once every 3—5 or 6—10 days. In 
an embodiment, stream 34 is heated to a temperature below 
about 135° C. in chamber 216 for about 30—45 minutes to 
remove deposits from cooling surface 246. The exact tem- 
perature to which stream 34 is raised should be determined 
empirically. The temperature should not be raised too high 
such that stream 34 circulates around chamber 216 due to 
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thermal effects. The level of stream 34 within chamber 216 
is preferably sufficiently low to prevent overflow of stream 
34 through conduit 27 due to expansion of the stream. The 
level of stream 34 within chamber 216 is preferably suffi- 
ciently high to immerse tubes 132 in the stream to prevent 
the partial melting of the deposits on tubes 132. If this partial 
melting occurs, phenol may be released from the deposits, 
leaving a pure bisphenol A deposit on tubes 132. The 
removal of a pure bisphenol A deposit from tubes 132 would 
require the temperature of stream 34 to be raised above 
about 157° C, tending to cause decomposition of the 
bisphenol A. In an embodiment, the removed deposits 
preferably remain in chamber 216 and serve to initiate solids 
formation once chamber 216 is restarted. 

In an embodiment, the temperature of stream 34 within 
chamber 21 is gradually reduced to about 60° C. to initiate 
the formation of solids. 

In an embodiment, the temperature difference between 
stream 34 and the cooling medium that contacts cooling 
surfaces 24a/246 is monitored to determine the fouling on 
cooling surfaces 24*2/246. The degree of fouling tends to be 
directly proportional to the increase in the temperature 
difference between stream 34 and the cooling medium for a 
selected amount of heat transfer. Thus, the temperature 
difference between stream 34 and the cooling medium that 
is required to cool stream 34 to a selected temperature will 
tend to increase over time as the degree of fouling on cooling 
surfaces 24^/246 increases. In an embodiment, the con- 
trolled level of turbulence is adjusted as a function of the 
temperature difference between the cooling medium and 
stream 34. 

"Primary nucleation" is the formation of solids in a stream 
that proceeds due to the supersaturation level of a stream. 
Primary nucleation is preferable because it allows the for- 
mation and growth of solids to occur in an orderly manner. 
At excessive levels of turbulence, "secondary nucleation" 
and/or "spontaneous nucleation" may be induced and addi- 
tional sites may become available for initiation of solids 
formation. "Secondary nucleation" is the formation of solids 
due to stresses present in a supersaturated stream. Such 
stresses may include shear stresses, impact stresses, and/or 
cavitation stresses. Secondary nucleation is undesirable 
because it promotes the formation of numerous fines, which 
provides additional sites and surface area for the growth of 
bisphenol A solids. The result is the development of solids 
at a greater number of smaller sites, which adversely affects 
the size distribution of the formed solids. The mean size of 
the solids will tend to decrease. "Spontaneous nucleation" is 
more severe than secondary nucleation and is characterized 
by the formation of an increased amount of fines, with most 
all of a dissolved solid (bisphenol A) contained in the stream 
solidifying to form fines. Spontaneous nucleation may be 
induced (a) by extreme levels of turbulence in a stream, (b) 
if the temperature of the stream falls too far below its cloud 
point, (c) or a combination thereof. The turbulence and/or 
temperature of stream 34 should be controlled to prevent 
inducement of significant secondary nucleation and/or spon- 
taneous nucleation by the turbulence. In an embodiment, the 
velocity and/or agitation of stream 34 is controlled to attain 
as great a level of turbulence as possible without inducing 
significant secondary or spontaneous nucleation. 

The optimum turbulence needed to achieve selected 
physical properties of the solids formed in stream 34 may 
vary among embodiments of the invention. The optimum 
turbulence depends on various system factors including: (1) 
the shape of solidification chamber 21, (2) the characteristics 
of any pumps or agitators used within solidification chamber 



5,874,644 



11 



12 



21, (3) the composition and temperature of stream 34, (4) the 
degree of supersaturation of bisphenol A in stream 34, (5) 
the viscosity of stream 34, and (6) the density of the formed 
solids. In an embodiment, the optimum turbulence is deter- 
mined empirically in the following manner. With the system 
at equilibrium, selected physical properties of the solids 
formed in stream 34 are determined using an analyzer (e.g., 
analyzer 131). The physical properties that are determined 
using the analyzer preferably include the mean length to 
width ratio of the formed solids and the mean width of the 
formed solids. The analyzer also is preferably capable of 
revealing selected physical properties of individual solids, 
particularly the solids that have the greatest or least values 
for any of the selected physical properties. The analyzer 
preferably is adapted to automatically determine selected 
physical properties characteristics, however other devices 
adapted to analyze solids may be used as well. In one 
embodiment, a magnifying means may be used to visually 
observe the solids to determine physical properties of the 
solids. Upon determination of the selected physical 
properties, the turbulence of stream 34 is increased using a 
pump and/or agitator and/or other means known in the art. 
Screens, shakers, and/or weights may also be used. After the 
system has reached equilibrium, samples of the solids are 
analyzed to determine selected physical properties, and the 
turbulence in the stream is again increased. Secondary and 
spontaneous nucleation may be detected by analyzing the 
physical properties of solids. An increase in the presence of 
fines as the turbulence level increases is likely an indication 
of the presence of substantial secondary or spontaneous 
nucleation. After substantial secondary or spontaneous 
nucleation is detected, the turbulence of stream 34 is 
decreased to a level such that substantial secondary nucle- 
ation ceases. The turbulence should be repeatedly adjusted 
as a function of the selected physical properties of stream 34 
as determined by the analyzer. Ultimately, a maximum level 
of turbulence should be achieved such that substantial 
secondary nucleation does not result from the turbulence. As 
the velocity of stream 34 is increased, the flow of coolant in 
cooling system 23a/23b may have to be increased accord- 
ingly. In one embodiment, the optimum turbulence is 
achieved in a stream having a velocity exceeding 6 feet per 
second. 

In an embodiment, pump 25b having impeller 26 (shown 
in FIG. 5) and a variable speed motor 140 is used to pass 
stream 34 through solidification chamber 21b. The velocity 
and/or agitation of stream 34 is preferably controlled by 
adjusting the speed and/or size of impeller 26. In an 
embodiment, the control system is used to vary the speed of 
impeller 26. The control system preferably includes analyzer 
131, which may include a screening system to size various 
solids. Analyzer 131 is used to determine physical properties 
of the solids formed in solidification chamber 21. Control 
system 13(W130£> is adapted to send a signal to the variable 
speed motor to vary the speed of impeller 26 as a function 
of the physical properties of the solids. As the speed of 
impeller 26 increases, the flow rate and velocity of the 
stream are increased, thereby increasing the level of turbu- 
lence in the stream within solidification chamber 21. Control 
system 130a/130fr may be used to continuously adjust the 
turbulence of stream 34 to attain preferred physical proper- 
ties of the solids formed in the stream. 

In an embodiment, pump 25 includes a chamber 190 and 
a piston 191 with a variable stroke length. The control 
system may be used to vary the stroke length. Analyzer 131 
is used in the manner described above to determine the 
physical properties of the solids formed in solidification 
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chamber 21. Control system 130a/130b is preferably 
adapted to send a signal to pump 25 to vary the stroke length 
as a function of the physical properties of the solids. As the 
stroke length increases, the flow rate and velocity of the 
5 stream are increased, thereby increasing the level of turbu- 
lence in the stream throughout solidification chamber 21. 
Control system 130<z/130£> may be used to continuously 
adjust the turbulence of stream 34 to attain preferred physi- 
cal properties of solids formed in the stream. 

10 In an embodiment, agitator 172 is used to create a selected 
level of turbulence in stream 34. Agitator 172 preferably 
includes a blade 173, but any agitating system well known 
in the art may be used. Agitator 172 may be the sole means 
by which the selected level of turbulence is created or it may 
be used in conjunction with other systems including pumps 
as described above. In one embodiment, the agitator 
includes a variable speed motor 174 and control system 
130a that adjusts the speed of a blade 173 on agitator 172 as 
a function of selected physical properties of solids formed in 
stream 34. Such physical properties are preferably deter- 
mined using analyzer 131 as described above. 

A simpler control system may be used if the selected level 
of turbulence to achieve the preferred physical properties of 
solids is known. Any of a number of flow meters well known 
in the art may be used to determine the flowrate of the 
system. The velocity of stream 34 determined from the 
flowrate is compared to a selected velocity determined from 
the known selected turbulence. A manual or automatic 
control system 130 is used to adjust the turbulence of stream 
34 by modifying the pumping and/or agitation rate to 
minimize the difference between the actual velocity of 
stream 34 and the selected velocity of stream 34. 

In an embodiment, flow monitoring system 39 is used to 
determine the velocity or flowrate of stream 34 as it circu- 
lates through chamber 21. The velocity or flowrate may be 
used to estimate the turbulence level of stream 34, and the 
pumping rate of pump 25 may be adjusted to achieve 
optimum turbulence. In an embodiment, a flow monitoring 
system relays signals to control system 130a/130£>, which 
sends a signal to variable speed motor 140 and/or agitator 
172a/1726 such that the velocity and/or agitation rate is 
adjusted to achieve a selected level of turbulent flow. In an 
embodiment, orifice plate 38 is used in conjunction with 
flow monitoring system 39. 

Control system 130 may transmit signals that are digital 
or analog, and the signals may be converted from analog to 
digital or from digital to analog at multiple points in a 
control scheme. Feedback control may be employed in 

50 which the turbulence of stream 34 is adjusted as a function 
of system properties including: (1) the physical properties of 
the stream and/or the solids, (2) the fouling rate on cooling 
surface 24, (3) the determined level of secondary or spon- 
taneous nucleation, and/or (4) a combination thereof. Feed- 

55 forward control may be employed in which the turbulence of 
the stream is adjusted using a model that anticipates the 
physical properties of solids, fouling rate, or onset of sub- 
stantial secondary or spontaneous nucleation. Such model 
would be determined empirically from the particular system 

60 that it predicts. A controller employing proportional control, 
differential control, integral control, or any combination 
thereof may be used in control system 130. 

Referring to FIG. 1, water and acetone removal and 
recovery preferably begins in drying tower 60 downstream 
65 of first solidification system 20. Drying tower 60 is located 
downstream of system 20 so that the viscosity of effluent 12 
is not increased before it enters chamber 21. The velocity 



35 



40 



45 



5,874,644 



13 



14 



that stream 34 must reach to achieve the selected level of 
turbulent flow tends to decrease as the viscosity of stream 34 
decreases. The required pumping power tends to decrease 
both as the fluid viscosity decreases and as the necessary 
fluid velocity decreases. Thus, employing drying tower 60 
downstream of system 20 facilitates the creation of the 
selected level of turbulence in chamber 21, and generally 
reduces the required pumping power to achieve that turbu- 
lence. 

Some practitioners allow acetone and water to remain in 
effluent 12 and/or add water to effluent 12 prior to its 
introduction into a solidification unit. Such techniques are 
directed toward promoting crystal formation, however they 
fail to favorably alter the shape of the solids as in embodi- 
ments of the present invention. The mere addition of water 
will promote the formation of larger solids with an 
unchanged mean length to width ratio. Thus, the tendency of 
the solids to fragment when subjected to the centrifugal 
forces of solid-liquid separators will not be significantly 
lessened. 

In an embodiment of the invention, however, the water 
content of effluent 12 is maintained to facilitate the creation 
of a selected turbulence level to alter the shape of formed 
solids. 

Pump 25 is preferably located outside of the solidification 
zone. Generally, about 90% of any secondary nucleation that 
occurs typically will occur at the pump, however, no sec- 
ondary nucleation can occur without supersaturation of 
stream 34. Therefore, locating the pump outside of the 
solidification zone may prevent a substantial amount of 
secondary nucleation from occurring. The solidification 
zone preferably extends from point 35 (immediately after 
stream 34 enters cooling system 23) to point 22. 

In one embodiment of the invention, solidification cham- 
ber 21b includes a conduit loop having a portion of the 
conduit proximate to impeller 26 characterized by a reduced 
diameter relative to the remainder of the conduit diameter. A 
solidification chamber that has a venturi tube may be used to 
connect a conduit portion containing an impeller to a conduit 
portion of a much greater diameter. Enlarging the diameter 
of chamber 21b may increase the residence time of stream 
34 in chamber 21. 

In another embodiment of the present invention, the 
diameter of chamber 21b is substantially constant through- 
out the length of the chamber 21b, and the diameter is only 
slightly larger than the impeller diameter. It is anticipated 
that crystal growth will occur relatively rapidly upon the 
entrance of stream 34 into cooling system 23, and so 
increasing the diameter of chamber 21b is not preferable. 
The ease in which turbulence is achieved tends to increase 
as the diameter of the solidification chamber decreases. 

In an embodiment, solidification chamber 21b includes 
slurry overflow 27. Stream 34 is preferably circulated 
through chamber 21£>, with the rate of the feed entering the 
chamber through feed conduit 28 controlling the rate that 
stream 34 exits through slurry overflow 27. Slurry overflow 
27 is preferably a conduit having an underside 30 of its top 
that is at an elevation slightly below the top 29 of the 
solidification chamber 21b. The fluid level in overflow 27 
typically remains about equal to the fluid level in the 
solidification chamber. When the fluid level of the solidifi- 
cation chamber exceeds the bottom of the slurry overflow 
conduit 27, an amount of fluid will flow down the slurry 
overflow, exiting first solidification system 20 to enter first 
recovery system 40. In an embodiment, the elevation of the 
underside 30 of the top of slurry overflow 27 is between 
about 3 inches and about 12 inches below the elevation of 
top 29. 
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In an embodiment, first solidification system 20 includes 
a fines destruction or reduction system (see item 31). Fines 
system 31 directs a portion 36 of stream 34 through heating 
system 32 to heat portion 36 to a temperature slightly above 
the cloud point of stream 34. Heating system 32 is preferably 
a shell and tube heat exchanger, although any of a number 
of heating devices may be used. Steam is preferably used to 
heat portion 36, but numerous other heating media may be 
employed. The residence time of exchanger 32 and/or the 
temperature of the heating medium within exchanger 32 are 
preferably adjusted such that any fines that are present are 
melted completely, while larger solids are only slightly 
melted. Melting tends to initiate at the ends of the larger 
solids, in a manner such that the length to width ratio of the 
solids is decreased. In addition, first solids that are also fines 
tend to more strongly resist fracture than larger first solids 
having the same length to width ratio. Thus melting the fines 
tends to reduce the presence of fines. The fines tend to 
include a higher percentage of first solids than the larger 
solids formed in chamber 21a/21b. Therefore reducing fines 
tends to improve the mean length to width ratio of the 
formed solids. Thus, fines system 31 improves the physical 
properties of the solids by favorably modifying the shape of 
the larger solids in addition to reducing fines. Melting the 
fines also provides additional bisphenol A for the continued 
growth of the solids remaining in stream 34. In an 
embodiment, fines system 31 preferably draws portion 36 
from chamber 21b near point 22, and effluent 33 is redi- 
rected into chamber 21b through feed conduit 28. 

The above-mentioned embodiments may be used in com- 
bination with one another. For instance, in an embodiment, 
solidification system 20 includes: (a) a conduit loop and 
slurry overflow 27, (b) cooling system 236 including a shell 
and tube heat exchanger to remove heat from stream 34 to 
initiate solidification, (c) pump 25b with impeller 26 to 
circulate the stream around the conduit loop, and (d) fines 
system 31, each as described above. In another embodiment, 
solidification system 20 includes: (a) vessel 175, (b) coil 171 
to remove heat from stream 34 to initiate solidification, (c) 
agitator 172 with blade 173 to circulate the stream over coil 
171, and (d) fines system 31, each as described above. In 
another embodiment, solidification system includes (a) a 
conduit loop and slurry overflow 27, (b) cooling system 23 
to remove heat from stream 34 to initiate solidification, (c) 
pump 25b with impeller 26 to circulate the stream around the 
conduit loop and create and control the level of turbulence 
in stream 34, (d) agitator 172 to create and control additional 
turbulence within stream 34 and (e) fines system 31, each as 
described above. First solidification system 20a (FIG. 2) is 
generally preferred over first solidification system 20b (FIG. 
3). Numerous other combinations of embodiments described 
previously and below will become apparent to those skilled 
in the art. 

The use of fines system 31 tends to reduce the presence of 
fines but also increases the duty of cooling system 23. 
Controlled turbulent flow serves to reduce the presence of 
fines. In an embodiment, the presence of solids having a 
width of less than 60 microns is substantially eliminated by 
the selection of a suitable turbulence level in stream 34 
rather than the use of fines system 31. 

Referring to FIG. 1, first recovery system 40 includes at 
least one solid-liquid separator 41 to recover an "adduct 
solid" of bisphenol A with phenol. In the context of this 
invention the word "adduct" means a physical association of 
two or more molecules. Such an association can be, for 
example, when a molecule of one component is either 
wholly or partly locked within the crystal lattice of the other. 
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An "adduct solid" including bisphenol A and phenol means 
a solid in which bisphenol A and phenol are both physically 
associated within a solid. 

First recovery system 40 may include a centrifugal filter 
system, a rotary vacuum filter system, or a pressure filter 
system. The filter systems may be batch, continuous, or a 
combination thereof. In an embodiment, a combination of 
rotary vacuum and pressure filter systems is used for 
enhanced wash efficiency, followed by a centrifugal filter 
system for deliquoring. 

The adduct solid preferably contains bisphenol A and 
about 29—31 (e.g., 29.2) weight percent phenol, and more 
preferably bisphenol A and phenol in equimolar amounts. 
The adduct solid may contain more moles of phenol than 
bisphenol A due to any phenol residue remaining on the 
surface of the recovered adduct solid. 

In an alternate embodiment, first recovery system 40 may 
include batch or continuous centrifugal filters, or rotary 
pressure or vacuum filters, any of the above being used 
singularly or in combination. Batch or centrifugal filters may 
be horizontal or vertical. Continuous centrifugal filters may 
be "pushers", etc. Rotary pressure or vacuum filters may be 
offered by Krauss-Maffei or Bird Machine Co. Preferably 
first recovery system 40 will include a wash system to wash 
crystals with phenol. 

As shown in FIG. 1C (b), a vertical centrifugal filter 300 
may include a perforated basket 301 upon which the crystals 
in line 305 (i.e., from the crystallizer) are filtered from the 
mother liquor. Wash and mother liquor exit filter 300 via line 
46(b), which is fed to column 60. 

First recovery system 40 alternatively includes at least 
one screen bowl centrifuge 41 (see FIG. 1C (a)). Screen 
bowl centrifuge 41 preferably contains flights 180 that are 
adapted to direct adduct solids up beach section 44 and into 
screen section 45. Liquid may be directed toward the end of 
centrifuge 41 opposite screen section 45, upon which it may 
be directed to drying tower 60 through conduit 46. Wash 
system 42 may be employed to wash the solids recovered in 
screen bowl centrifuge 41. The wash preferably occurs in 
screen section 45 of centrifuge 41 with clean phenol serving 
as the wash fluid. 

The recovered adduct solids are preferably crystals with a 
mean crystal width exceeding about 180 microns, and a 
mean length to width ratio below about 5:1. The recovered 
cake of the crystals preferably has a free liquor content of 
less than 6%. The crystals may in some embodiments have 
a rhombic shape. 

In an embodiment, the recovered adduct is directed 
through conduit 43 from the solid-liquid separator 41 to 
mixing system 50, where water is mixed with the adduct 
solid to form an adduct solution with a melting point less 
than 150° C. The melting point of the adduct solution is 
preferably between about 60° C. and 120° C, and more 
preferably between 60° C. and 80° C. The mixing system 
preferably includes vessel 51 and agitator 52. In an 
embodiment, the mixing system also includes a heating 
system adapted to heat water to a temperature of about 150° 
C. or less. Water is preferably directed into vessel 51 from 
water system 59 through conduit 53 preferably at a tem- 
perature below about 150° C, more preferably between 
about 60° C. and 150° C, and more preferably still between 
about 60° C. and about90° C. The residence time of the 
materials within vessel 51 may preferably be less than 5 
minutes, and more preferably less than 1 minute. The adduct 
solution is preferably mixed and continuously directed to 
column 70 through conduit 54. 
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Control system 150 may be used to regulate the rate at 
which the adduct solution or melt is directed to column 70. 
In each of the following embodiments, control system 150 
is adapted to send and receive signals from flow elements 
151, 152, and 153, water system 59, pump 55, and heating 
system 57. 

Flow elements 151, 152, 153 are each adapted to sense 
conditions of a stream including temperature, pressure, 
and/or flow rate. Element 151 includes a flow control valve 
to adjust the amount of water added to vessel 51. Element 
153 includes a flow control valve to adjust the rate of adduct 
solution leaving vessel 51. In an embodiment, elements 151 
and 153 each relay a signal to system 150 indicating the rate 
of flow through the given element. System 150 determines 
the rate of adduct solid directed into vessel 51 from the 
relayed signals and controls the flow control valve of 
element 151 to direct a specified amount of water to vessel 
51. 

In an embodiment, element 152 relays a signal to system 
150 indicating the flow properties (e.g., flowrate, 
temperature, pressure, composition) of the effluent of system 
20 that enters centrifuge 41. System 150 determines a 
selected amount of water to be directed into vessel 51 from 
the relayed signal and controls the flow control valve of 
element 151 to direct a specified amount of water to vessel 
51. 

In another embodiment, system 150 regulates the tem- 
perature of the water added through conduit 53 by sending 
signals to a heating system comprised in water system 59. 
The heating system of water system 59 adjusts the tempera- 
ture of the water to a selected temperature below about 150° 
C, and more preferably between about 60° C. and about 90° 
C. The signal sent from system 150 to the heating system 
within system 59 is determined by signals received by 
system 150 from any of elements 151, 152, or 153. 

In another embodiment, system 150 controls the pumping 
rate of pump 55 as a function of the signals received from 
the above-mentioned elements. 

Numerous additional control schemes employing the 
above-mentioned elements and control system may be used. 

According to an embodiment, the adduct solution is 
treated in an ion-exchange (e.g., anionic) system 58. System 
58 tends to reduce and/or eliminate the presence of species 
such as trace acids and chlorides in the adduct solution that 
catalyze the decomposition of bisphenol A. In an 
embodiment, the adduct solution is at a temperature of 
between about 60° C. and about 65° C. as it is passed 
through anionic exchange system 58 to remove acidic spe- 
cies and chlorides from the adduct solution. Conventional 
methods are not adapted to treat the adduct solution in the 
manner of the present invention to remove acidic species 
and chlorides. An anionic exchange resin suited for such a 
purpose will lose its stability above about 65° C. 

Solids that enter anion exchange system 58 will tend to 
plug the system. The addition of water to the adduct solid or 
adduct solution lowers the melt point of the resulting adduct 
solution allowing it to pass through system 58 substantially 
as a melt at a temperature of less than about 65° C. Anionic 
exchange system 58 is preferably located upstream of col- 
umn 70. 

In an embodiment, injection system 69 (shown in FIG. 4) 
is used to add heated water and/or pressurizing steam to the 
adduct solution prior to its entrance into column 70, thereby 
preferably increasing the temperature of the adduct solution 
to above the temperature at which the adduct solution would 
flash under the pressure of column 70. The steam preferably 
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is at a temperature between about 135° C. and about 145° C. 
It may be necessary to add the steam at a temperature above 
160° C. Steam at higher temperatures (e.g. above about 150° 
C.) can be added to the adduct solution without significant 
decomposition of bisphenol A if the number of moles of 
phenol is at least equal to the number of moles of bisphenol 
A in the adduct solution. If the number of moles of bisphenol 
A present is greater than the number of moles of phenol 
present, steam at higher temperatures (e.g. above about 150° 
C.) can be added to the adduct solution without significant 
decomposition of bisphenol A if mixing allows the tempera- 
ture of the pressurized adduct solution to rapidly reach a 
temperature below about 150° C. The pressurizing steam 
increases the temperature of the adduct solution and/or 
provides sufficient pressure to allow entrance of the adduct 
solution into column 70. 

In an embodiment, pump 55 pressurizes the adduct solu- 
tion and an eductor mixer is used to direct steam from 
system 69 into the pressurized adduct solution. In another 
embodiment, the steam is saturated steam at a pressure of 
between about 50 psia and about 155 psia. 

In an embodiment, heat exchanger 56 is used to raise the 
temperature of the adduct solution to about 135° C. prior to 
its entrance into column 70. System 69 need not be 
employed in combination with exchanger 56 if it is preferred 
to reduce the amount of water entering column 70. Pump 55 
may be used to pressurize the adduct solution prior to its 
entrance into column 70. 

In an embodiment, vessel 51 contains adduct heating 
system 57 to melt the adduct solids without the addition of 
water. Adduct heating system 57 may include external coils 
or other heating devices. Adduct heating system 57 is 
adapted to heat the adduct solids to a temperature of below 
150° C, and the solids are preferably heated to about 135° 
C. The resulting adduct melt is directed through conduit 54 
to column 70, and steam system 69 is preferably used to 
inject a selected amount of heated water or pressuring steam 
into the adduct melt prior to its entrance into column 70. In 
this embodiment, the total quantity of water introduced into 
column 70 is decreased, thereby reducing the amount of 
process water that must be treated. Reducing the quantity of 
water introduced into column 70 with the adduct solution 
may increase the energy that must be added to column 70 for 
the required removal of phenol. In an embodiment, adduct 
heating system 57 is used in conjunction with the method of 
adding of water through conduit 53 to form an adduct 
solution. 

Referring to FIG. 4, the pressurized adduct solution is 
preferably at a temperature of about 135° C. as it is fed into 
column 70 through control valve 71. Column 70 includes 
overhead outlet 72 near the top of the column, bottoms outlet 
73 near the bottom of the column, and feed inlet 74 between 
the overhead and bottoms outlets. The adduct solution 
preferably contains a suitable amount of water to allow the 
removal of phenol via steam stripping at a temperature well 
below 150° C. in a column having a pressure of at least 
atmospheric pressure. Some practitioners use vacuum sys- 
tems to reduce the pressure within a column to below 
atmospheric pressure, thereby lowering the required column 
temperature. The use of a vacuum system, however, does not 
allow the column temperature to be reduced below 157° C. 
since bisphenol A would tend to freeze in the column. In 
contrast, column 70 is preferably operated at a pressure of at 
least atmospheric pressure to prevent seepage of air into the 
process stream. It is preferred to minimize the amount of 
oxygen in the system to minimize the formation of color 
bodies. In a preferred embodiment, column 70 is operated at 



the pressure which causes the adduct solution entering 
column 70 to begin boiling at about 110° C. 

At least a portion of the adduct solution preferably flashes 
due to the pressure drop experienced across control valve 71. 

5 In one embodiment, first distributor 75 is employed to feed 
the adduct solution to column 70 in a direction upward and 
parallel to the wall of the column to prevent the adduct 
solution from contacting the column wall and forming solids 
on the column wall. In another embodiment, the column 

10 wall is heated using heating system 89 to prevent at least 
some of any adduct solution that contacts the column wall 
from forming solids on the wall. The heating system may 
include coil 90 or various other heating devices. Coil 90 may 
be adapted to contain steam or other heating media. Coil 90 

15 may be placed along any segment of the column wall. The 
wall is preferably heated to a temperature of between about 
110° C. and 150° C, and more preferably between about 
130° C. and about 135° C. First distributor 75 and heating 
system 89 may be used in conjunction with each other. In an 

20 embodiment, heating system 89 includes coil 90 along part 
or all of the length of column 70, and steam is passed 
through the coil to heat the column wall. 

In an embodiment, second distributor 76 is employed to 
distribute fluid toward the bottom of column 70. The lower 

25 portion 78 of column 70 preferably contains trays, rings, or 
packing 77, and heated water injection system 79 may be 
used to inject heated water into column 70 through an 
injection port near the bottom of the column. In an 
embodiment, the heated water is in the form of superheated 

30 steam. The injection of heated water or steam near the 
bottom of column 70 may facilitate the removal of phenol 
remaining in the liquid phase. In an embodiment, control 
system 91 may be used to monitor the temperature or phenol 
content of bottoms stream 81 and regulate the addition of 

35 heated water or steam into column 70 via system 79 as a 
function of the temperature or phenol content. The bottom of 
column 70 is preferably at a temperature of between 100° C. 
and 115° C, and is more preferably at a temperature of 110° 
C. Some solids may be allowed to travel through trays, rings, 

40 or packing 77 within lower portion 78 of column 70, 
however in an embodiment, distribution tray 88 is employed 
to inhibit solids from entering the lower portion 78 of the 
column. Distribution tray 88 preferably prevents a sufficient 
amount of solids from entering lower portion 78 to prevent 

45 significant plugging within packing 77. In one embodiment, 
packing 77 may extend from lower portion 78 up to distri- 
bution tray 88. 

Bottoms stream 81 is drawn from at or near the bottom of 
column 70 and preferably includes less than about 1 weight 

50 percent phenol, and more preferably includes less than about 
0.5 weight percent phenol. Bottoms stream 81 preferably 
includes about 80—85 weight percent bisphenol A and about 
15—20 weight percent water. If the water content in the 
stream rises above about 15 weight percent, two liquid 

55 phases will tend to form: an organic phase including about 
80—85 weight percent bisphenol A and about 15—20 weight 
percent water, and an aqueous phase including water and a 
small amount of soluble bisphenol A. Bottoms stream 81 
preferably includes slightly above 15 weight percent water 

60 such that an emulsion is formed and excess water is present 
to dissolve solids. A first portion 82 of bottoms stream 81 is 
preferably recycled back into column 70, preferably at a 
point above tray 88 and below first distributor 75 to prevent 
the absorption of vapor that contains phenol into stream 81. 

65 The recycled bottoms portion 82 is preferably directed 
toward tray 88 through second distributor 76. The recycled 
bottoms portion serves to wash and dissolve at least a 
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portion of any bisphenol A solids formed in column 70. In 
an embodiment, water or steam is added to recycled bottoms 
portion 82 through conduit 83 to enhance the dissolution of 
the solids, although the addition of such water is not 
anticipated to be necessary. Column overhead stream 84 5 
includes phenol and water, and is directed to drying tower 
60. 

Control system 160 is adapted to send and receive signals 
from flow elements 161, 162, 163, 164, and 165. Each of 
these flow elements is adapted to sense conditions of a 10 
stream including temperature, pressure and/or flowrate. 
Control system 160 is adapted to sense column conditions 
including pressure and temperatures at a plurality of sites 
along the length of the column including at tray 88 and at a 
feed tray in the column. Some or all of the above-mentioned 15 
flow elements preferably contains a flow control valve. In an 
embodiment, an overhead stream flows from at or near the 
top of the column into a partial condenser, and a portion of 
the overhead stream is recycled back into the column to 
maintain a selected pressure within the column. The amount 20 
of the portion recycled is preferably regulated by system 
160. In an embodiment, control system 160 regulates the 
rate of water added to bottoms recycle stream 82 through 
element 161 as a function of the flow rate of bottoms recycle 
stream 82 through element 162. In another embodiment, a 25 
sample of bottoms stream 81 to determine its composition is 
taken at element 163, and controller 160 regulates the 
amount of bottoms stream 81 that is directed through 
element 162 and the amount of water (if any) that is directed 
through element 161. Numerous other control schemes 30 
employing the above-mentioned elements may be used. 

Drying tower 60 is adapted to separate acetone and water 
from bisphenol, impurities, and phenol. Overhead stream 61 
includes acetone and water and is directed to a system for 
acetone recovery. Bottoms stream 62 contains phenol, 35 
bisphenol and impurities, and is directed to a system to 
recover clean phenol to be used as a phenol wash in wash 
system 42. 

A second portion 85 of column bottoms stream 81 is 
preferably directed to second solidification system 100. In 40 
an embodiment, water is added to second portion 85 via 
conduit 86 to form feed stream 87 including about 45—55 
weight percent water, about 45—55 weight percent bisphenol 
A, and less than about 1 weight percent phenol. Feed stream 
87 includes an organic phase and an aqueous phase and may 45 
contain an overall water content up to about 75 weight 
percent. The organic phase includes about 80-85 weight 
percent bisphenol A and about 15—20 weight percent water, 
and the aqueous phase includes water and a small quantity 
of soluble bisphenol A. In an embodiment, second solidifl- 50 
cation system 100 includes a crystallizer 103 that contains 
agitator 104. In an alternate embodiment, second solidifica- 
tion system 100 includes a Svenson draft-tube baffled 
crystallizer, or a sufficiently agitated vessel. FIG. IB (a) 
depicts a forced circulation crystallizer 103(a). FIG. IB (b) 55 
depicts a draft-tube crystallizer 103(&). FIG. IB (c) depicts 
a Svenson draft-tube baffled crystallizer 103(c). 

In an embodiment, crystallizer 103 is operated at a 
pressure below atmospheric pressure such that the boiling 
point of water is maintained at a temperature ranging from 60 
about 80° C. to 120° C, and more preferably from about 94° 
C. to about 98° C. It may be appreciated that, in general, as 
temperature increases, then purity increases but yield 
declines. As such, temperature ranges such as 90°— 92° C, 
92°-94° C, 94°-96° C, and/or 96°-98° C. may be 65 
employed. The absolute pressure is preferably maintained at 
about 500—700 torr, and more preferably at about 600 torr. 



The vacuum may be achieved by vacuum system 101, which 
may include jet ejectors or a vacuum pump. Second solidi- 
fication system 100 may contain cooler 102 to condense a 
portion of the vapor entering cooler 102 via line 201 (and 
returning to crystallizer 103 via line 202) that is boiled in 
crystallizer 103. Solids may be deposited on the walls of 
crystallizer 103 due to the boiling of the fluid within 
crystallizer 103. In an embodiment, water is added to system 
103 from water system 105 to minimize the evaporative 
cooling required, thereby inhibiting excessive deposits from 
forming on the crystallizer wall. In an embodiment, water 
system 105 includes a water dispersing system (e.g., 
sprinkler, sprayer, distributor) to introduce water into system 
103 (e.g., drop water onto surface). It is believed that 
dispersing water in this manner enhances the formation 
and/or development of solids (e.g., crystals) in system 103. 

In an embodiment, second portion 85 is directed to second 
solidification system 100 without the addition of water 
through conduit 86. Water system 105 is preferably used to 
add water at a select temperature directly to crystallizer 103 
to maintain the temperature within crystallizer 103 between 
about 80° C. and 120° C, and more preferably between 
about 90° C. and 100° C. and to maintain an overall 
composition within crystallizer 103 that includes about 
45—55 weight percent water and about 45—55 weight percent 
bisphenol A. Water is heated or cooled to a selected tem- 
perature using exchanger 107. This embodiment does not 
require the use of vacuum system 101 or cooler 102, since 
the temperature of crystallizer 103 is maintained through the 
addition of water at a selected temperature. Thus the entry of 
air into the process as a result of a vacuum system is 
avoided. In an embodiment, vacuum system 101 and cooler 
102 are used in conjunction with the addition of water from 
water system 105 at a selected temperature. 

In an embodiment, effluent 106 from second solidification 
system 100 is directed to second recovery system 110 where 
the high purity bisphenol A product is recovered. In an 
embodiment, the second recovery system contains at least 
one pusher centrifuge 111 and a wash system 112 for 
washing solids recovered in centrifuge 111. Pusher centri- 
fuge 111 preferably contains more than one stage and is 
adapted to accept wash fluid from wash system 112 at a 
plurality of sites. The recovered solids are preferably washed 
with water. Dryer 113 accepts recovered solids through 
conduit 122 and further reduces the water content of the 
solids. Dryer 113 may be a fluid bed dryer 113B or a contact 
dryer 113A(see items I and II in FIG. 1A). Fluid bed dryer 
113B may be vibrating and may include a perforated, 
conveying tray 115D. Various other dryers such as rotating 
tray, batch, or inclined dryers may be used. Nitrogen gas is 
preferably added to contact dryer 113 to reduce the partial 
pressure of water and facilitate its removal from the recov- 
ered solids, while steam preferably serves as the heating 
agent and is added to dryer 113 A using steam system 114. 
The water content of the recovered solids is preferably 
reduced to below 1500 ppm. Additional drying systems may 
be used downstream of dryer 113 to further reduce the water 
content of the recovered solids. If fluid bed dryer 113B is 
used, then a heating fluid such as hot nitrogen may be 
introduced via line 11 4B into distribution plenum 115B. 
Moist heating fluid may exit dryer 113B via conduit 115C. 

The bisphenol A product is collected in hopper 120. The 
recovered bisphenol A product includes at least about 99 
weight percent bisphenol A, more preferably at least about 
99.7 weight percent bisphenol A, and more preferably still at 
least about 99.9 weight percent bisphenol A. In a preferred 
embodiment, bisphenol A in the product has only been 
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exposed to a temperature in excess of 150° C. while phenol 
was in molar excess of bisphenol A. In a more preferred 
embodiment, the greatest process temperature to which the 
bisphenol A in the product has been exposed is less than 
150° C. 5 
Plant Experiments 

Experiments were conducted in a BPA plant south of 
Bombay, India ("the Indian plant" or "the Indian process"). 
As operated in 1994—95, the Indian process included a 
reaction zone utilizing cation exchange resin followed by a 10 
crystallization zone that formed adduct crystals. The adduct 
crystals included a one-to-one molar ratio of phenol and 
BPA. The adduct crystals were recovered from the mother 
liquor, redissolved in clean phenol and re -crystallized in a 
second, identical crystallization zone. The re-crystallized 15 
adduct crystals were again recovered and melted, and the 
phenol was removed by vaporization and steam stripping 
after which the final product BPA was solidified on a drum 
flake r. The primary and secondary mother liquors were both 
recycled to the reaction zone after being treated and/or used 20 
in various associated functions of the process. Water of 
reaction was purged from the system after removal of small 
quantities of contaminating phenol. Raw material was 
recovered from a purge stream of concentrated heavy impu- 
rities and residual BPA by treatment in a catalytic cracking 25 
system. After such treatment polymers and uncle av able 
heavy impurities were purged from the system. Fresh 
acetone and phenol were added to the system to compensate 
for the quantities of such materials that were consumed in 
the formation of BPA and/or lost as waste. 30 

In the Indian process acetone and phenol are reacted in 
two sequential reactors. The reactor effluent flows directly to 
the primary crystallize r system after which the adduct crys- 
tals are separated from the mother liquor and are 
re-dissolved in cleaner phenol for recrystallization in the 35 
secondary crystallizer system. The adduct crystals from the 
secondary system are separated from the cleaner secondary 
mother liquor and are then melted. The majority of the 
phenol in the adduct crystal melt is vaporized from the 
higher boiling BPA in a wiped film evaporator leaving a BPA 40 
melt containing about 1-2% residual phenol. This residual 
phenol is removed in a packed tower by stripping with 
superheated steam. The BPA melt is solidified on a drum 
flaker and immediately bagged and stored in a warehouse. 

The mother liquor from the primary system contains 45 
water, acetone, impurities and residual BPA. This mother 
liquor is passed through preheaters into a flash chamber 
where the water, acetone and a portion of the phenol is 
flashed to a vapor. This vapor is fed to a distillation column 
for separating the water and acetone from the lower vapor 50 
pressure phenol. The bottoms stream from the flash chamber 
includes a concentration of impurities and residual BPA in a 
phenol carrier. From this stream, a small purge is taken to a 
catalytic decomposition zone where the phenol is distilled 
overhead and the BPA and impurities are cleaved at high 55 
temperature to form phenol and isopropenyl phenol. Phenol 
is recovered as raw material and recycled to the reaction 
zone. Uncleavable "heavies" and polymers are purged from 
the system as "tars." The balance of the flash pot bottoms 
stream is recycled to the reaction zone. 60 

The phenol in the flash pot vapor is condensed in the 
drying column and a portion is eventually used as the 
"cleaner phenol" to redissolve the adduct crystals from the 
primary crystallization system, and to generate the solution 
feed to the secondary crystallization zone. The balance of 65 
the phenol is recycled to the reaction zone. The acetone, 
water and a small amount of phenol vapor are fed directly 



into a second distillation column where the acetone is 
recovered as distillate, and the water and a small amount of 
phenol are removed from the column bottoms. The phenol is 
absorbed from the water in alternating beds of absorbent 
resin beads. The water is sent to a bio -treatment pond and 
discharged to a public waterway. The absorbed phenol is 
removed from the absorber beds by washing with a portion 
of the recovered acetone. These acetone and phenol streams 
are sent back to the drying tower to separate the acetone and 
water. The balance of the acetone that was not used to wash 
the absorber beds is recycled to the reactors with additional 
acetone to replace the acetone used in the formation of the 
BPA. 

The mother liquor from the secondary crystallization zone 
is used to wash the crystals from the primary crystallization 
zone. This mother liquor is combined with the primary 
mother liquor feed to the flash chamber. 

Make-up phenol to replace the phenol consumed in the 
formation of the BPA is mixed with the phenol distillate 
from the adduct crystal melt processed through the wiped 
film evaporator. This mixture is used to wash the adduct 
crystals from the secondary crystallization zone. 

The water and phenol from the stream stripping tower is 
condensed and fed to the drying tower. 

The Indian process uses 160 cubic meters, as received 
volume, of unpromoted cation exchange resin catalyst to 
produce 5000 metric tons/yr of BPA. The Indian plant 
reactors are operated in series in an upflow mode at a design 
feed rate of about 5 metric tons/hour with circulation 
through an external cooler at a circulation rate to feed rate 
ratio of about 5:1, thus limiting temperature rise to about 1—2 
degrees centigrade. The temperature rises from about 70 to 
about 71—72 degrees Celsius. 

The reactor feed in the Indian process contains 13-15% 
BPA (design is 10%) and 18—20% total impurities (design is 
about 17%). The reactor effluent contains about 28-29% 
BPA (design is about 25%) and about 18-20% total impu- 
rities (design is about 17%). 

The Indian plant reactor feed and effluent streams are wet 
at 0.8—1.0% and about 1.9 to 2.0 water, respectively. 

In the Indian process the total acetone sent to the reactor 
zone based on net reactor feed is around 5.5—6 percent. This 
acetone is split with about Vi being fed to the first reactor and 
about 2 /3 being fed to the second reactor (the design is almost 
exactly the opposite). There is an increase of about 14 to 
15% BPA across the reactors which consumes about 
59-65% of the acetone fed, leaving about 2-2.5% acetone in 
the reactor effluent. 

The reactor effluent in the Indian process is sent directly 
to the primary crystallization zone. The primary crystalliza- 
tion zone of the Indian process includes three sequential 
stirred, dished-head pressure vessels, each of which contains 
an internal cooling coil and an external "limpit" or half-pipe 
jacket (i.e., a jacket having a cross- sectional shape corre- 
sponding to at least part of a semi-circle). FIG. 2 is repre- 
sentative of these vessels. Each vessel contains two sets of 
agitator blades on a single shaft, one about midway down the 
shaft and the other slightly above the bottom of the vessel. 
The agitator blades are all flat, sharp edged plates set at an 
angle of 45 degrees. 

There is no cooling of the reactor effluent prior to the first 
crystallization vessel. In the first crystallizer the process is 
cooled from about 70—71 degrees C. to about 55 degrees C, 
in the second crystallizer the process is cooled to about 45 
degrees C. and the third reduces the process temperature to 
about 40 degrees C. Due to line plugging problems caused 
by poor temperature control (poor tracing installation and 
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poor maintenance), the process is reheated to a temperature 
of about 50—52 degrees to avoid the effects of cold spots on 
the feed line to the solids/liquid separation unit. 

In addition to the details listed above, the primary crys- 
tallization zone of the Indian system includes two standard 
high speed centrifugal pumps and three recycle streams that 
insure that the entire crystal slurry will be repeatedly sub- 
jected to the turbulence of the sharp edged agitators and the 
stresses within each of the centrifugal pumps, and to insure 
that the initial crystallizer vessel is continuously flooded 
with crystals from the last crystallizer vessel. 

The above description of the primary crystallization zone 
is applicable to the secondary crystallization zone. Therefore 
the entire system contains six serially arranged crystallizers 
with sharp edged flat plate agitators, four centrifugal pumps, 
and six recycle streams all of which seem contrary to 
accepted good practice for promotion of good crystal 
growth. Additionally, the stream levels and temperatures of 
all of the units fluctuated frequently. 

As would be expected with such a system, the adduct 
crystal size distribution was extremely small with minor 
axes ranging from about 6 microns to about 30 microns and 
a mean minor axis (width) on a cumulative volume basis of 
about 18 microns. See curve A on FIG. 7. The x-axis of FIG. 
7 depicts crystal width (in microns) and the y-axis depicts 
the cumulative volume for a given sample, in cubic microns. 
Cumulative volume was calculated by the equation: Cumu- 
lative Volume=widthxwidthxlength. Since the density of all 
of the crystals in a given sample is approximately equal, the 
mean width calculated on a cumulative volume basis would 
be equal to the mean width calculated on a cumulative 
weight basis. The curves on FIG. 7 were drawn by hand, 
with the data points being collected from the Indian plant. 

In the Indian system the adduct crystals from the primary 
crystallization zone are recovered in a centrifugal filter 
followed by redissolving in phenol. This solution is then 
passed to the secondary crystallization zone, which is iden- 
tical to the primary crystallization zone, where the product 
is recrystallized as phenol/bisphenol adduct crystals. These 
crystals are recovered and washed in a second centrifugal 
filter and the crystals are passed on to a melt vessel where 
they are melted at about 135—140 degrees C. The melt is 
pumped to a wiped film evaporator where the majority of the 
phenol is removed at about 180 degrees C. and around 30 to 
50 mm Hg. absolute pressure. The product from this unit 
contains 1 to 2% phenol which is removed in a subsequent 
tower by stripping with superheated steam. 

Thermal and/or catalytic cracking (decomposition) of the 
BPA and impurities begins in the wiped film evaporator and 
continues throughout the following system until solidifica- 
tion. 

The final product melt is solidified on a drum flaker from 
which the flake goes directly to a bagging hopper and is 
bagged as the flake is generated. 

The flaked product has an assay of about 99.7 to 99.8% 
BPA with about 0.2 to 0.3% total impurities. The ortho para 
isomer of BPA is low in this product. Phenol and reaction 
products of decomposition seem to constitute the majority of 
the impurities and, in December, 1994, product color of 
40-50 APHA was the overriding problem. "APHA" refers to 
a color scale promulgated by the American Public Health 
Association for water. APHA color measurements were 
made using a Klett-Summersett calorimeter, using filter no. 
42. 

The Indian product had been judged to be unacceptable as 
a raw material for production of polycarbonate resins by 
General Electric Plastics, a major global producer of poly- 
carbonate resins, even when the product color was 15 
APHA. 



The particles from the Indian plant had sizes and shapes 
("habits") that were considered particularly poor. Prior tech- 
nical experts took the position that Indian's centrifugal 
transfer pumps were grinding the crystals to small particles. 

5 These experts suggested replacing the centrifugal pumps 
with some type of gentle pump designed for slurries (e.g., a 
diaphragm pump). Other suspected causes of crystal grind- 
ing included the sharp edge flat plate agitators, and the 
control valves controlling the flow of slurry. The Indian 

10 design appeared to be particularly poorly suited for con- 
trolled crystal growth. 

Pursuant to conventional wisdom, certain improvements 
were attempted. Diaphragm pumps were installed in the 
Indian plant, and a frequency converter was installed to 

15 reduce agitator speeds. In addition, attempts were made to 
modulate the swinging levels and temperatures somewhat, 
and to stop or reduce the recycle flows. 

Crystal samples were taken after the above improvements 
were made and the system had reached steady state. These 

20 samples indicated essentially no change in crystal size 
distribution. Worse still, fouling of the cooling surfaces had 
increased significantly due to the reduced agitator speeds. 
The operational interval between "re melts" decreased dra- 
matically and production began to decrease. Clearly the 

25 "conventional wisdom" did not work for the Indian plant. 
At this point the frequency converter was used to increase 
the agitator speed above original design. The operating time 
between remelts increased, indicating a significant increase 
in heat transfer. Within a day the centrifuge performance had 

30 improved and production was increased by around 20% 
from about 13—14 metric tons per day to 16—17 metric tons 
per day. The original design capacity for the Indian plant was 
15 metric tons per day. 

Adduct crystals were again sampled from selected points 

35 within the crystallizer trains. Analysis indicated that the 
crystal size had increased significantly, appearing visually to 
be at least 3—5 times the size of the crystals from the original 
sample in which the crystal widths had ranged from 6 to 30 
microns. 

40 After some time the agitator speeds were increased again 
to almost the maximum allowed by the motor power. Again 
heat transfer increased as evidenced by another increase in 
operating time between necessary remelts, followed by 
another improvement in centrifuge operation. Production 

45 increased to 19-20 tons per day for a total increase of 
40-45% above the starting point and 27—33% above design. 

At this point adduct crystals were sampled from all of the 
6 crystallizers and the two surge pots that receive the effluent 
from each crystallizer train, and from which the centrifuges 

50 are fed. The samples showed a nearly complete absence of 
any particles that could be considered as 'fines'. There were 
no particles with widths or minor axis under 60 microns 
from any of the units sampled and the cumulative weight of 
particles with minor axis under 80 microns totaled less than 

55 1%. The mean width of the smallest sampling was 190 
microns on a cumulative weight basis, and the mean width 
of the largest sampling was 300 microns. The mean widths 
of the other six samplings fell between those two with an 
average mean width of between 220 and 240 microns. 

60 The most surprising data was the major axis-to-minor axis 
ratio (i.e., the length to width ratio). The average of the ratios 
for all samples was 1.8 to 2.0 indicating a drastic altering of 
the crystal shape to shorter, more robust crystals. 

Samples of the crystal cake from the centrifuge receiving 

65 the slurry from the primary crystallizer train showed total 
phenol analysis of 29 to 30% down from 35 to 40% in the 
earlier samples (absolutely dry crystals should be 29.2% 
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phenol). Samples of crystal cake from the centrifuge receiv- 
ing the slurry from the secondary crystallizer train showed 
somewhat higher phenol content of 30 to 33%. This higher 
content was surprising in that the viscosity of the primary 
mother liquor should have been significantly higher than the 
viscosity of the secondary mother liquor because of the 
much higher content of impurities (at around 22 to 25%) 
versus no more than about 1% impurities in the secondary 
mother liquor. 

The product color had improved considerably after some 
operating changes to the flash system prior to the drying 
tower. Primary mother liquor having high impurities and 
high color is processed through this system. The mother 
liquor is fed into the flash system and the overhead vapor is 
fed to the drying tower. This overhead was supposed to be 
clean phenol, acetone, and water vapor but color bodies and 
heavies were found to be flowing overhead also. The bot- 
toms from the drying tower are eventually used as the 
solvent for the adduct crystals from the primary system, 
thereby making the solution feed to the secondary system. 
Therefore color bodies that were carried over with the flash 
vapor into the drying tower would eventually end up in the 
secondary mother liquor and contribute color to the product 
in direct proportion to the amount of mother liquor left in the 
cake. 

Three other sources of color bodies and impurities had 
been found and mitigated prior to the work with the crys- 
tallizers. One was the fresh phenol as it was brought in by 
tank truck. It was found to have high color and color body 
precursors with a vapor pressure very close to phenol, 
thereby preventing separation from phenol by distillation. A 
cation bed was installed to react the impurity with phenol to 
form a compound having a low vapor pressure which would 
allow separation of the impurity as a heavy by distilling off 
the phenol. The installation and startup of this bed was 
completed prior to the crystallizer work. 

The second source of color bodies was from corrosion, 
iron and product decomposition that was a result of 
improper treatment of the steam boiler feed water, and which 
was resulting in about 30 ppm chlorides in the steam used to 
strip the residual phenol from the BPA prior to flaking. 
Chlorides were concentrating in the system causing stress 
cracking corrosion of the stainless steel drying tower and 
catalyzing decomposition of BPA at high temperatures. The 
decomposition products were reacting to color body precur- 
sors and color bodies. 

The third source of impurities and color bodies was found 
to be the catalytic cracking system for recovering raw 
material value from the heavy impurities that were purged 
from the process. This purge was taken from the bottoms 
stream from the system mentioned earlier for flashing the 
primary mother liquor prior to the drying tower. The purpose 
of the flash system, in addition to supplying a clean stream 
of vapor to the drying tower, was to generate a stream 
containing concentrated impurities from which to draw the 
purge to the catalytic cracking system. It was found that the 
catalytic cracking system was causing increased losses in the 
form of heavies generated from polymerization of impuri- 
ties. Color body precursors, color bodies, and impurities 
were being recycled to the system with the recovered raw 
material, causing an increase of impurity concentration 
throughout the process and tremendously increasing the 
color of all of the process streams. This operation was 
improved to reduce the recycling of impurities and color 
bodies to the main process streams. This operation was even 
shutdown completely for several months, which contributed 
to the reduction of the color of the process streams prior to 
the crystal size distribution improvement. 



The combined effect of the improvements described 
above had reduced the product color to about 20 APHA from 
the earlier high of 40 to 50 APHA. 

With the larger crystal size distribution and the improved 

5 shape, the deliquoring of the cake in both the primary and 
secondary centrifuges improved to the point that the cake 
colors were actually lower than the color of the phenol 
streams used for wash. For example, the phenol used to wash 
the cake in the primary centrifuge was eventually reduced to 

10 a color of about 20 APHA but the cake discharged from the 
unit had a color of 1 0 APHA, and the cake discharged from 
the secondary centrifuge had a color of 5 APHA even when 
it was washed with phenol with a color of 10 to 15 APHA. 
It is believed that the BPA/phenol adduct crystals gener- 

15 ated as described herein have an unprecedented combination 
of size and shape. These crystals form a cake with desirable 
deliquoring characteristics and wash efficiencies. 

An unusual characteristic of the discoveries outlined 
herein is that the operational change (turbulence) that seems 

20 to have the major controlling influence on improving the 
crystal shape also has a very favorable effect on the heat 
transfer and, therefore, the production capacity of the crys- 
tallization system. The same parameter that causes the 
crystal to assume a favorable shape has a favorable impact 

25 on the system capacity. 

To change the crystal shape from long and slender to short 
and stubby, it seems that relatively high turbulence is 
required. It is believe that the intensity of the turbulence, 
however, must be short of that required to generate sponta- 

30 neous or secondary nucleation. It is difficult to predict the 
exact optimum turbulence for any given system because of 
the effects of boundary shapes, the characteristics of differ- 
ent agitators or pump impellers, process stream composi- 
tions and temperature, the degree of supersaturation, the 

35 viscosity of the crystallization medium, effects of crystal 
density, etc. The most efficient approach appears to be to 
empirically determine the relationship between the ratio of 
the crystal major axis to the minor axis relative to agitation 
or circulation. To make this determination, crystal size 

40 distribution data are taken for a given set of conditions and 
an average of the major-to-minor- axis-ratios is calculated 
for the data set. The agitator speed or circulation rate is then 
increased and the system re sampled after reaching equilib- 
rium. These steps are repeated as long as the ratio of the 

45 major- to -minor axis continues to decrease and secondary 
and/or spontaneous nucleation is not encountered. Crystal- 
lizer unit capacity will tend to increase with each increase in 
agitation or circulation. 

In some systems additional steps can be taken to improve 

50 the crystal size distribution as well as to improve the shape 
of the crystals. These include retrofitting the flow conduits to 
allow the reactor effluent to go directly to the crystallization 
zone instead of removing the water of reaction and residual 
acetone prior to crystallization. This change has the positive 

55 effect of reducing the viscosity, which should increase heat 
transfer at lower velocities and allow optimization of tur- 
bulence at reduced power consumption (in addition to 
improving crystal growth and size distribution). An addi- 
tional method of maximizing crystal size distribution is to 

60 install a system for partial or total reduction/destruction of 
fines. 

Incorporation of these additional approaches will increase 
the crystal size distribution, however such approaches also 
may have some negative side effects. The increase in water 
65 concentration in the crystallization zone that will be expe- 
rienced if the reactor effluent is used directly as the crystal- 
lization medium will also tend to increase the solubility of 
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BPA in the mother liquor and could have a deleterious effect 
on the recovery of BPA per process pass. The installation of 
a fines reduction and/or destruction system will tend to 
increase the overall heat load on the crystallizer cooling 
system, thereby negatively impacting crystallizer capacity. 5 

Determination of which system or combination of sys- 
tems would be optimum for any given process will require 
analysis of the strengths and weaknesses of the individual 
system. 

After the improvements detailed above were made to the 10 
Indian process, samplings of the cake from the primary 
centrifuge showed crystals being produced with a color of 
10-15 APHA, total phenol content of 30 to 33%, total 
impurities content of 0.13 to 0.27% from mother liquor with 
a color of 1500 APHA, residual bisphenol of 12 to 13% and 15 
total impurities concentration of 20 to 25% (a ratio of 
impurities/BPA of 1.67/1 to 1.92/1). The crystal quality 
described above was produced from the mother liquor 
described above and the crystals came from a cake that was 
washed with phenol having a color of 40 APHA (3 to 4 times 20 
the color of the resulting cake). 

These data indicate that a small amount of impurities is 
within the crystal structure itself and that a system that 
produces crystals that form a cake with good characteristics 
can produce high purity product from a mother liquor with 25 
a seemingly excessively high impurity concentration. As 
such, with quality crystals and a good crystal processing 
system, closed loop operation in which the "reject" BPA 
stream from the secondary crystallization zone is recycled 
100% to the primary crystallization zone is a viable concept. 30 
This closed loop operation is essentially the way the Indian 
process ran for about 3 months during a time period when 
the catalytic cracking system was totally shutdown. There 
was no detectable increase in the system of either the total 
mass of impurities or the average concentration of impurities 35 
during this entire time when the purge of heavy impurities 
from the system was zero. 

After reaching equilibrium, small quantities of impurities 
may or may not be generated in the reaction zone of the 
process. In addition, a significant portion of this small 40 
quantity of impurities that may be formed in the reaction 
zone are very likely due to reaction of some of the decom- 
position products that were generated in a different area of 
the plant. In the Indian plant, it is believed that the catalytic 
decomposition section of the system was destroying raw 45 
material instead of recovering it. In addition, it is believed 
that this system was contaminating the main process with 
heavy impurities and color bodies (and maybe color body 
precursors) probably to a larger extent than any other single 
source. 50 

An effective method of decolorizing process streams in 
the Indian plant included passing the stream through a 
"mixed" bed of cation and anion exchange resins. The bed 
was not actually mixed, since the anion resin was on bottom 
and the cation resin was on top. This treatment was found to 55 
be far more effective than treatment with either the cation or 
anion exchange resin alone. It worked very effectively to 
reduce the color of all of the process streams. 

Lab reactions repeated several times indicated that main- 
taining contact of reaction mixtures with the catalyst after 60 
the acetone has been reacted to a very low level can result 
in a rapid increase in impurities formation, generally at the 
expense of BPA. Conditions that appear to enhance this 
phenomenon are relatively high concentrations of BPA and 
correspondingly low impurity concentrations, which tends 65 
to indicate equilibrium forces at work. This phenomenon 
was observed in reactions using all of the tested cation 



exchange resin catalysts, regardless of whether the resin was 
promoted or not. 

It appears that a close control of acetone concentration at 
the end of the reaction and limitation of contact of reaction 
products with the catalyst after completion of the reaction 
may be more desirable than pushing the reaction to zero 
residual acetone. 

Different BPA producers seem to have set different limits 
for impurity and BPA concentrations for good, or acceptable, 
crystallizer performance. Some producers try to hold BPA 
concentrations at no more than 20% in the crystallizer feed 
while others, who formerly ran the concentration at around 
30%, have now reduced the limit to about 25% in the 
crystallizer feed. As such, it is surprising that adduct crystals 
having the size of the ones grown in the modified Indian 
system could be grown from a feed liquor containing 29% 
BPA and 20% impurities (these figures are based on total 
stream composition). 

At the Indian plant the adduct crystals that were being 
produced prior to the modifications exhibited a size distri- 
bution on the minor axis dimension of less than about 6 
microns up to about 30 microns, with a cumulative mean of 
about 18 microns. After the modifications the system pro- 
duced the short stubby crystals described previously with a 
major- to -minor axis ratio of 1.8 to 2.0. Of all of the 6 
crystallizer units and two following surge pots sampled, the 
smallest particles found measured greater than 60 microns 
on the minor axis and the largest particles found had a minor 
axis of 460 microns. The smallest cumulative weight percent 
mean minor axis measured for any of the 8 units was about 
190 microns and the largest was about 300 microns. The 
average mean of all 8 units sampled was about 240 microns. 
These crystals were produced from the feed described above 
containing about 29% BPA and 20% total impurities. 

As described in the process description earlier, the puri- 
fication zone of the process consisted of two crystallization 
zones each containing three sequential crystallizers and a 
surge pot receiver. The crystallizers were similar in shape to 
those shown in FIG. 2. The surge pot, M-203, from the first 
three sequential crystallizers, termed "section 200," fed the 
first or primary solids/liquid separation system and the 
adduct crystals recovered from this zone were redissolved in 
"clean" phenol and then re -crystallized in the second three 
sequential crystallizers, termed "section 300." 

The "section 200" units included the first crystallizer, 
K-115, the second crystallizer, K-201, the third crystallizer, 
K-202, and the surge pot receiver, M-203. The "section 300" 
units included the first recrystallizer, K-208, the second 
recrystallizer, K-301, the third recrystallizer, K-302, and the 
surge pot receiver, M-303. The temperature profile in both 
starts at 55 to 60 degrees C. and drops in each succeeding 
unit to 40 to 43 degrees C. in the last units. The lower 
temperatures generally correspond to the 200 section and the 
higher temperatures correspond to the 300 section. 

Intuition would tend to suggest that one would see crystal 
growth and increasing size distribution as the slurry pro- 
gressed through the systems, but the samples did not support 
this in either the 200 section or the 300 section. In the first 
crystallizer of section 200, K-115, the mean width of the 
crystals was around 245 microns, the mean width of the 
second crystallizer, K-201, was about 300 microns but the 
mean width of the third crystallizer, K-202, dropped back to 
220 microns. The mean width of the sampling of the receiver 
pot, M-203, which had no cooling, was back up to about 245 
microns (i.e., essentially the same as the first unit, K-115. 
The mean width for the sampling of the first of the 300 
section units, K-208, turned out to be the largest of the entire 
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300 section at about 265 microns, with the second unit, 
K-301, having the smallest at about 190 microns. The mean 
increased slightly to about 200 microns in the third crystal - 
lizer unit, K-302, ending at about 225 microns in the receiver 
pot M-303 (see the following table). 
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K-115 


>80 


-355 


-245 


2.3 


K-201 


>80 


-460 


-300 


1.7 


K-202 


>60 


-310 


-220 


1.8 


M-203 


>60 


-335 


-245 


1.9 


K-208 


>80 


-385 


-265 


2.0 


K-301 


>60 


-250 


-190 


2.2 


K-302 


>80 


-320 


-215 


2.0 


K-303 


>80 


-320 


-225 


1.9 



The above data do not seem to indicate any orderly 
progressive crystal growth as the slurry progresses through 
either the 200 system or the 300 system. The data also tend 
to indicate that impurity concentration in the feed, at least up 
to about 20% impurities, has little or no deleterious effect on 
crystal growth. These data indicate that the crystals grown 
from feed containing about 20% impurities and about 29% 
EPA (the feed to the 200 section) tended to be somewhat 
larger than crystals grown from feed having impurity con- 
centration in the range of about 1—2% and a EPA concen- 
tration of about 35% (the feed to the 300 section). 

The following three embodiments represent experiments 
conducted at the Indian plant. The Indian plant solidification 
system is directed to forming adduct crystals including 
bisphenol A and about 30 weight percent phenol. Although 
the embodiments have equivalent system characteristics, 
each embodiment is operated in a different manner as 
described below. Embodiment A is the gentlest of the 
embodiments, having the lowest circulation rate and the 
greatest difference in temperature (about 15° C.) between the 
cooling medium and the circulated stream. Embodiment B is 
characterized by a greatly increased circulation rate over 
Embodiment A such that a level of turbulence is achieved in 
the circulated stream. Embodiment B has a lower tempera- 
ture difference (about 5° C.) between the cooling medium 
and the circulated stream than does embodiment A. Embodi- 
ment C has an increased level of controlled turbulence 
relative to embodiment B and has a lower temperature 
difference (about 3° C.) between the cooling medium and 
stream 34 (see FIG. 2) than does embodiment B. Embodi- 
ment C further includes fines system 31 to heat a portion of 
the circulated stream. Selected physical properties of the 
solids formed in each of these embodiments fell within the 
ranges summarized below. 



Embodiment 
A 



Embodiment 
B 



Embodiment 
C 



Total Impurities in Cake 
(%) 

Mean Crystal Width 
(cumulative wt % basis, 
microns) 

Mean Length to Width Ratio 
Free Liquor Content of 
Solids Cake (%) 



unknown 



18 



3-5 

10%-11% 



0.4%-0.5%* 0.1%-0.2% 



140 



2-3 

3%-6% 



240 



1.8-2 
1%-1.5% 



The above data illustrate the significant improvement in 
the physical properties of formed solids that may be 
observed when controlled turbulence is employed. The 
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optimum level of turbulence and exact physical properties of 
the formed solids for a particular system are dependent upon 
a number of factors as mentioned above and may vary 
among embodiments of the invention. 

Another process that may be performed is described as 
follows. The adduct crystals from the primary crystallization 
zone are solubilized at 60 degrees by addition of water. The 
temperature of the mixture is brought to about 135 degrees 
C. and the mixture is immediately introduced into a flash 
chamber where most of the phenol and some of the water are 
removed as vapor essentially instantaneously at 100 to 110 
degrees C. leaving a liquid phase consisting of water and 
some phenol in solution in BPA melt at 100 to 110 degrees 
C. The liquid phase passes downward through a distillation 
column wherein remaining phenol is stripped from the liquid 
by steam introduced at the bottom of the column. 

BPA/water melt containing approximately 85% BPA and 
15% water exits the bottom of the column at 100 to 110 
degrees C. It is introduced to a secondary crystallization 
zone where the temperature is reduced to 94-98 degrees C. 
by addition of temperature controlled water to absorb the 
sensible heat and heat of crystallization or by addition of 
excess hot water with utilization of evaporative cooling to 
remove the heat (or a combination of both). Large rhombic 
crystals of high purity BPA may be recovered by filtration or 
centrifugation or the like. The crystals may be dried of the 
1 to 2 percent residual moisture to yield the final product of 
BPA. 

A collection of data relating to some of the above- 
mentioned systems follows. 



CRYSTAL SIZE DISTRIBUTION DATA 



Crys- 



Actual Actual 



Cumulative Cumula- 



tal 
No. 


L/w 


Length 
(L) 


Width 

(w) 


(w 2 )(L) 


Sum of 

(w 2 )(D 


tive 
weight 










K-115 






#6 


(4.8) 


413 


86.4 


3,082,028 


3,082,028 


0.4% 


#27 


(3.8) 


403 


106 


4,578,108 


7,584,140 


1.6% 


#34 


(4.3) 


451 


106 


5,064,436 


12,648,572 


1.6% 


#2 


(4.3) 


499 


115 


6,599,275 


19,277,847 


2.4% 


#1 


(3.5) 


432 


125 


6,728,417 


26,006,264 


3.3% 


#25 


(3.6) 


518 


144 


10,749,542 


36,755,806 


4.7% 


#33 


(3.1) 


470 


154 


11,098,128 


47,853,935 


6.1% 


#14 


(2.5) 


403 


163.2 


10,738,925 


58,592,860 


7.4% 


#12 


(3.1) 


528 


173 


15,765,996 


74,358,851 


13% 


#16 


(2.9) 


509 


173 


15,192,687 


89,551,542 


13% 


#18 


(2.2) 


384 


173 


11,466,179 


101,017,721 


13% 


#24 


(2.2) 


394 


182 


13,094,978 


114,112,699 


17% 


#10 


(2.8) 


518 


182 


17,171,482 


131,284,180 


17% 


#5 


(2.2) 


413 


192 


15,217,459 


146,501,639 


19% 


#23 


(1.4) 


288 


202 


11,705,057 


158,206,697 


24% 


#7 


(1.6) 


317 


202 


12,875,563 


171,082,260 


24% 


#29 


(2.1) 


422 


202 


17,167,417 


188,249,677 


24% 


#3 


(2.2) 


460 


211 


20,479,660 


208,729,337 


26% 


#4 


(2.0) 


451 


221 


21,997,191 


230,726,528 


34% 


#9 


(1.3) 


288 


221 


14,040,760 


244,767,288 


34% 


#15 


(2.0) 


432 


221 


21,061,140 


265,828,428 


34% 


#26 


(1.7) 


394 


230 


20,893,925 


286,722,354 


40% 


#19 


(2.1) 


490 


230 


25,990,004 


312,712,359 


40% 


#35 


(2.5) 


624 


250 


38,875,300 


351,587,659 


49% 


#22 


(2.0) 


499 


250 


31,087,780 


382,675,439 


49% 


#32 


(1.9) 


499 


259 


33,538,572 


416,214,011 


64% 


#17 


(1.7) 


432 


259 


29,013,764 


445,237,776 


64% 


#31 


(1.5) 


384 


259 


25,798,902 


471,036,697 


64% 


#13 


(2.1) 


538 


259 


36,118,462 


507,155,140 


64% 


#20 


(1.5) 


413 


278 


31,994,708 


539,149,848 


68% 


#21 


(1.6) 


470 


288 


39,016,858 


578,166,705 


73% 


#28 


(2.3) 


672 


298 


59,516,191 


637,682,896 


85% 


#11 


(1.3) 


394 


298 


34,859,488 


672,542,379 


85% 



31 

-continued 



5,874,644 



32 

-continued 



CRYSTAL SIZE DISTRIBUTION DATA CRYSTAL SIZE DISTRIBUTION DATA 



Crys- 




Actual 


Actual 




Cumulative 


Cumula- 




Crys- 




Actual 


Actual 




Cumulative 


Cumula- 


tal 




Length 


Width 




Sum of 


tive 


5 


tal 




Length 


Width 




Sum of 


tive 


No. 


L/w 


(L) 


(w) 


(w 2 )(D 


(w 2 )(L) 


weight % 




No. 


L/w 


(L) 


(w) 


(w 2 )(L) 


(w 2 )(L) 


weight % 


#30 


(1.5) 


480 


317 


48,173,875 


720,716,254 


91% 




#25 


2.2 


355.2 


163.2 




123,249,033 




#8 


(1.5) 


538 


355 


67,827,401 
K-208 


788,543,655 


100% 


10 


#42 
#22 
#21 


3.3 
1.7 
2.7 


537.6 

288 

460.3 


163.2 
172.8 
172.8 




137,567,601 
146,167,234 
159,926,649 


31.6% 


#5 


2.5 


192 


76.8 




1,132,462 


0.1% 




#14 


1.9 


336 


172.8 




169,959,555 




#38 


4.3 


412.8 


96.0 




4,936,827 


0.5% 




#13 


1.9 


326.4 


172.8 




179,705,807 


41% 


#9 


2.7 


288 


105.6 




8,148,418 


0.8% 




#12 


1.8 


326.4 


182.4 




190,565,056 




#16 


1.8 


201.6 


115.2 




10,823,860 






#36 


1.8 


326.4 


182.4 




201,424,906 




#18 


1.9 


220.8 


115.2 




13,754,106 






#37 


1.9 


355.2 


182.4 




213,241,725 


49% 


#45 


2.3 


268.8 


115.2 




17,321,361 


1.8% 


15 


#26 


1.6 


307.2 


192 




224,566,346 


51.6% 


#34 


3.8 


480 


124.8 




24,797,380 




#28 


1.7 


345.6 


201.6 




238,612,414 


55% 


#30 


1.7 


211.2 


124.8 




28,086,829 






#29 


1.2 


259.2 


211.2 




250,174,144 




#13 


1.7 


211.2 


124.8 




31,376,277 


3.2% 




#23 


2.0 


412.8 


211.2 




268,587,270 




#31 


3.8 


508.8 


134.4 




40,566,915 






#17 


1.8 


38.4 


211.2 




285,715,759 


65.7% 


#43 


2.1 


288 


134.4 




45,769,163 


4.7% 




#5 


2.0 


441.6 


220.8 




307,244,925 


70.7% 


#26 


1.7 


249.6 


144.0 




50,944,868 




on 


#41 


1.8 


403.2 


230.4 




328,648,458 




#22 


2.3 


326.4 


144.0 




57,713,099 




#1 


2.1 


480 


230.4 




354,128,855 


81% 


#11 


2.8 


403.2 


144.0 




66,073,854 






#34 


2.2 


518.4 


240.0 




383,988,695 




#8 


1.3 


192 


144.0 




70,055,166 


7.2% 




#10 


1.6 


384 


240.0 




406,107,095 


93% 


#17 


2.0 


307.2 


153.6 




77,302,923 






#38 


1.8 


460.8 


249.6 




434,815,008 


100% 


#40 


1.9 


288 


153.6 




84,097,696 


8.6% 












K-302 






#4 


3.1 


508.8 


163.2 




97,649,197 




















#1 


2.0 


326.4 


163.2 




106,342,613 


11.0% 


25 


#3 


2.4 


182.4 


76.8 


1,075,839 


1,075,839 


0.2% 


#27 


1.7 


288 


172.8 




114,942,247 


11.8% 




#5 


4.3 


374.4 


86.4 


2,794,881 


3,870,720 


0.7% 


#32 


1.8 


336 


182.4 




126,120,886 


13% 




#24 


2.8 


240 


86.4 


1,791,590 


5,662,310 


1.0% 


#6 


2.4 


489.6 


201.6 




146,019,484 






#1 


2.3 


259 


115.2 


3,439,854 


9,102,164 




#7 


1.4 


288 


201.6 




157,724,540 


16% 




#32 


2.7 


307 


115.2 


4,076,863 


13,179,027 


2.4% 


#24 


1.7 


355.2 


211.2 




173,568,393 






#18 


2.3 


288 


124.8 


4,485,612 


17,664,639 


3.2% 


#19 


2.3 


489.6 


211.2 




195,407,217 


20% 


30 


#23 


3.3 


442 


134.4 


7,976,779 


25,641,419 




#20 


2.0 


451.2 


220.8 




217,404,408 






#37 


2.9 


384 


134.4 


6,936,330 


32,577,749 


6.0% 


#3 


2.2 


480 


220.8 




238,815,019 






#31 


2.1 


307 


144 


6,370,099 


38,947,848 




#2 


2.0 


441.6 


220.8 




258,512,781 


26.6% 




#2 


2.4 


346 


144 


7,166,362 


46,114,210 


8.4% 


#46 


2.0 


489.6 


240.0 




286,713,741 






#12 


1.3 


202 


153.6 


4,756,341 


50,870,551 




#39 


1.6 


384.0 


240.0 




308,832,141 






#8 


1.9 


317 


163.2 


8,437,727 


59,308,278 




#10 


1.9 


460.8 


240.0 




335,374,221 


34.5% 


35 


#13 


1.8 


288 


163.2 


7,670,661 


66,978,939 




#25 


1.4 


345.6 


249.6 




356,905,156 




#22 


1.2 


355 


163.2 


9,460,482 


76,439,421 


14% 


#33 


1.5 


364.8 


249.6 




379,632,255 


39% 




#39 


1.9 


336 


172.8 


10,032,906 


86,472,327 




#36 


2.1 


537.6 


259.2 




415,750,717 






#19 


1.7 


298 


172.8 


8,886,288 


95,358,615 




#23 


1.9 


489.6 


259.2 




448,644,317 


46% 




#11 


1.6 


269 


172.8 


8,026,325 


103,384,940 




#12 


1.7 


460.8 


268.8 




481,933,702 






#10 


1.5 


259 


172.8 


7,939,671 


111,124,611 


20% 


#15 


1.8 


470.4 


268.8 




515,926,720 






#25 


1.5 


269 


182.4 


8,942,911 


120,067,522 




#21 


1.5 


393.6 


268.8 




544,365,674 




#26 


2.1 


384 


182.4 


12,775,587 


132,843,109 




#28 


1.9 


499.2 


268.8 




580,434,592 






#27 


1.7 


317 


182.4 


10,539,860 


143,382,969 




#35 


1.7 


460.8 


268.8 




613,728,977 


63% 




#28 


2.2 


403 


182.4 


13,414,367 


156,797,336 




#37 


1.7 


528 


307.2 




663,557,308 






#30 


2.1 


384 


182.4 


12,775,587 


169,572,923 




#42 


1.4 


432 


307.2 




704,325,943 


72.6% 




#33 


1.5 


269 


182.4 


8,942,911 


178,515,834 


32.6% 


#29 


1.6 


499.2 


316.8 




754,426,773 






#35 


1.7 


317 


192 


11,685,888 


190,201,721 




#14 


1.6 


499.2 


316.8 




804,527,604 


82.7% 


45 


#9 


2.1 


394 


192 


14,518,831 


204,720,553 




#41 


1.9 


672.0 


345.6 




884,790,853 






#6 


2.4 


461 


192 


16,997,656 


221,718,209 


40.5% 


#44 


1.6 


595.2 


384.0 




972,556,665 


100% 




#4 


2.3 


461 


201.6 


18,736,220 


240,454,429 












K-301 








#17 
#16 


1.4 
1.7 


288 
384 


201.6 
220.8 


11,705,057 
18,721,014 


252,159,486 
270,880,500 


46% 


#9 


3.9 


259.2 


67.2 


1,170,506 


1,170,506 


0.27% 




#29 


1.5 


336 


220.8 


18,380,887 


287,261,387 


52.4% 


#4 


3.4 


355.2 


105.6 


3,960,963 


5,131,469 




50 


#34 


1.6 


374 


230.4 


19,853,476 


307,114,863 


56% 


#19 


3.0 


310.8 


105.6 


3,532,751 


8,664,220 






#35 


1.5 


365 


240 


21,024,000 


328,138,863 




#31 


2.0 


211.2 


105.6 




11,019,387 


2.5% 




#15 


1.4 


346 


240 


19,929,600 


348,068,463 


63.6% 


#20 


2.8 


316.8 


115.2 




15,223,652 






#20 


1.7 


413 


249.6 


25,729,966 


373,798,429 


68% 


#18 


3.3 


384.0 


115.2 




20,319,732 






#21 


2.2 


566 


259.2 


38,026,506 


411,824,935 


75% 


#3 


2.1 


240 


115.2 




23,504,781 


5.4% 




#7 


2.0 


595 


297.6 


52,696,627 


464,521,562 




#30 


3.2 


403.2 


124.8 




29,784,637 


6.8% 


55 


#14 


1.4 


413 


297.6 


36,577,659 


501,099,221 


91.5% 


#40 


3.4 


460.8 


134.4 




38,108,234 




#38 


1.5 


461 


316.8 


46,266,993 


547,316,214 


100% 


#35 


1.8 


240 


134.4 




42,443,440 














K-303 






#32 


2.6 


345.6 


134.4 




48,686,137 




















#27 


2.8 


374.4 


134.4 




55,449,059 






#18 


2.5 


240 


96 


2,211,840 


2,211,840 


0.4% 


#24 


1.4 


192.0 


134.4 




58,917,224 






#09 


2.0 


211 


106 


2,352,937 


4,564,777 




#8 


2.5 


336 


134.4 




64,986,513 




60 


#22 


3.8 


403 


106 


4,493,998 


9,058,775 




#7 


2.6 


345.6 


134.4 




71,228,211 




#27 


2.5 


259 


106 


2,888,202 


11,946,977 


2% 


#6 


1.6 


211.2 


134.4 




75,044,192 






#07 


1.8 


230 


125 


3,582,259 


15,529,236 




#15 


2.9 


393.6 


134.4 




82,153,931 


19% 




#15 


2.3 


307 


134 


5,545,452 


21,074,688 




#16 


2.6 


374.4 


144.0 




89,917,489 






#05 


1.9 


269 


144 


5,577,984 


26,652,672 




#33 


1.6 


230.4 


144.0 




94,695,063 






#12 


1.6 


230 


144 


4,769,280 


31,421,952 




#39 


1.5 


211.2 


144.0 




99,074,506 


22.8% 




#08 


1.4 


230 


163 


6,125,875 


37,547,827 




#11 


2.5 


374.4 


153.6 




107,907,711 


25% 


65 


#11 


1.8 


288 


163 


7,670,661 


45,218,488 




#2 


1.4 


220.8 


163.2 




113,788,551 






#13 


1.4 


221 


163 


5,886,167 


51,104,655 


10% 



5,874,644 



33 

-continued 



34 

-continued 



CRYSTAL SIZE DISTRIBUTION DATA 



Crys- 




Actual 


Actual 




Cumulative 


Cumula- 


tal 




Length 


Width 




Sum of 


tive 


No. 


L/w 


(L) 


(w) 


(w 2 )(L) 


(w 2 )(L) 


weight % 


#24 


o -i 

2.1 


~> c c 

355 


17 j 


10,600,243 


61,704,898 




i i A 

#16 


o o 

2.0 


365 


182 


A A A ^ A s" 

12,143,462 


73,848,361 




#06 


1.4 


250 


182 


8,317,440 


82,165,801 


17% 


#26 


o o 

2.0 


j>74 


192 


13,787,136 


95,952,937 


-1 0 rri 

19% 


#19 


O yi 

2.4 


480 


202 


19,508,429 


115,461,365 




#23 


1.5 


307 


202 


12,477,266 


127,938,631 


26% 


#30 


1.6 


336 


211 


14,987,428 


142,926,059 




#28 


1.6 


346 


211 


15,433,482 


158,359,541 


32% 


#02 


-1 O^ 

1.7 


384 


221 


18,721,014 


177,088,555 




#03 


-1 o 

1.9 


H H O 

413 


221 


20,134,840 


197,215,396 




#25 


1.6 


O C C 

355 


221 


17,307,187 


214,522,583 


43% 


#01 


--> /-v 

3.0 


720 


240 


41,472,000 


255,994,583 




#19 


2.4 


C fn s~ 

586 


240 


33,753,600 


289,748,183 


58% 


#29 


-1 f 

1.5 


374 


250 


23,300,260 


313,048,443 


63% 


_LLH — 7 

#17 


1.6 


O O A 

394 


250 


24,564,263 


337,594,706 


68% 


#04 


1.4 


A fO o 

403 


288 


33,426,432 


371,021,138 




_LLH O 

#10 


-1 o 

1.8 


528 


288 


43,794,432 


414,815,570 




#20 


-1 f 

1.5 


A A O 

442 


/"N o o 

288 


36,661,248 


-tf'^ yl 7 OHO 

451,476,818 




#21 


1.3 


432 


326 


46,023,967 


497,500,785 


100% 










K-201 






# 


1.67 


-« r~\ A C 

124.5 


57.6 


414,056 


414,056 




# 


O y| /-> 

2.43 


A S~ O O 

163.2 


67.2 


736,785 


A A C S~ O A A 

1,156,841 


0.16% 


# 


3.18 


336.0 


105.6 


3,746,856 


4,863,697 


0.69% 


if. 

# 


1.91 


201.6 


105.6 


2,248,114 


'-7 III O H A 

7,111,811 


H OH /">-/ 

1.01% 


i j 

# 


2.55 


268.8 


105.6 


2,997,485 


10,109,299 


H yl O />/ 

1.43% 


# 


1.64 


172.8 


105.6 


1,926,955 


12,036,254 


1.70% 


# 


1.67 


H OO O 

192.0 


115.2 


2,548,039 


14,584,293 


O O /Yf 

2.06% 


# 


1.70 


o o a 

326.4 


115.2 


4,331,667 


18,915,960 


2.68% 


# 


1.93 


259.2 


134.4 


4,682,022 


23,597,932 


3.34% 


# 


o o - > 

3.33 


A t~) f~\ O 

480.0 


144.0 


9,953,280 


OO CCA s~~ ^ 

33,551,262 


4.75% 


_i# 

# 


1.87 


268.5 


144.0 


5,573,836 


39,125,098 


CCA rrf 

5.54% 


# 


2.00 


288.0 


144.0 


5,971,968 


45,097,066 


^ 00 />/ 

6.38% 


# 


1.73 


249.6 


-i A A t~\ 

144.0 


5,175,705 


50,272,721 




# 


/OHO 

2.13 


-> r^> — T /"X 

307.2 


A A A l"\ 

144.2 


6,370,099 


56,642,820 


8.02% 


1 1 

# 


1.76 


O <") f| O 

288.0 


163.2 


7,670,661 


64,313,531 


0 a 0 y>-/ 

9.10% 


1 1 

# 


O o r" 

2.35 


O O A O 

384.0 


163.2 


10,227,548 


74,541,079 


H O C C ftf 

10.55% 


# 


1.50 


259.2 


172.8 


7,739,670 


82,280,749 


11.65% 


# 


o o /~\ 

2.00 


O A C S~ 

345.6 


172.8 


10,319,560 


0^ yr\f\ 000 

92,600,309 


-i O -1 H /T-/" 

13.11% 


# 


2.78 


480.0 


172.8 


14,332,723 


106,933,032 


15.14% 


1 1 

# 


H — 7 c 

1.75 


336.0 


192.0 


12,386,304 


— 1 -1 OHO O O 

119,319,336 


16.89% 


# 


-1 O C 

1.75 


O O /~v 

336.0 


192.0 


12,386,304 


H O H on r~ /■ J A 

131,705,640 


18.66% 


# 


1.75 


336.0 


192.0 


12,386,304 


144,091,944 


20.39% 


# 


1.52 


307.2 


201.6 


12,495,394 


156,577,338 


22.16% 


# 


-i o o 

1.90 


O O yl O 

384.0 


201.6 


15,606,743 


-I O -O A C~> A OOH 

172,184,081 


24.37% 


# 


-A AC 

1.45 


307.2 


211.2 


13,702,791 


185,886,872 


26.63% 


# 


O A A 

2.14 


/l C A 

451.2 


211.2 


20,125,974 


206,012,846 


29.16% 


J J 

# 


1.67 


384.0 


230.4 


20,384,317 


226,327,163 


O O 00 />/ 

32.03% 


# 


-1 ■' — 7 O 

1.72 


480.0 


278.4 


37,203,148 


0 0 /— 0 /~\ 0-1-1 

263,530,311 


0 ' — J 0 t~~\ /yf 

31.30% 


# 


1.70 


489.6 


288.0 


40,609,381 


O/O yl H O yl ^T^O 

304,134,692 


43.05% 


If 

# 


-< ^o 

1.50 


432.0 


288.0 


35,831,808 


339,971,500 


48.12% 


# 


1.33 


384.0 


288.0 


31,850,496 


0 — 7 -a t~i 0 -1 f^r^ ^ 

371,821,996 


C f~\ A /O /T/ 

52.12% 


# 


1.34 


451.2 


336.0 


50,938,625 


422,760,621 


59.98% 


# 


1.19 


480 


403 


78,033,715 


500,794,350 


70.9% 


I J 

# 


-i o O 

1.33 


537.6 


403.2 


87,397,761 


r~ 0 O HOO OC^H 

588,192,091 


OO O fri 

83.3% 


# 


-1 O -i 

1.21 


556.8 


460.5 


-1-1 0 nnn /i -1 

118,229,041 


OA. y^ A O -1 W O O 

706,421,138 


-1 OO /T/ 

100% 










K-202 








1 c n 


TOO 

Zoo 


/6.0 


/,166,J61 


/, J.66, Jul 






Z.DU 




/ O.O 




s 7^1 spit 

0, / J _L,OU / 


1 9 
J. . z /o 


#6 


2.80 


268.8 


96.0 


2,477,260 


11,229,067 


1.6% 


#12 


1.67 


172.8 


105.6 


1,926,955 


13,156,022 




#30 


1.73 


182.4 


105.6 


2,034,008 


26,419,097 


3.7% 


#45 


2.50 


288.0 


115.2 


3,822,059 


30,241,156 




#21 


3.42 


393.6 


115.2 


5,223,481 


35,464,637 


5.0% 


#35 


1.54 


192.0 


124.8 


2,990,407 


38,455,044 


5.6% 


#11 


2.05 


278.4 


134.4 


5,028,839 


43,483,883 


6.1% 


#2 


1.80 


259.2 


144.0 


5,374,771 


48,858,654 




#9 


2.00 


288.0 


144.0 


5,971,968 


54,830,622 




#32 


2.40 


345.6 


144.0 


7,166,361 


61,996,983 




#44 


1.94 


297.6 


144.0 


6,171,033 


68,168,016 


9.6% 


#7 


2.00 


307.2 


153.6 


7,243,038 


75,411,054 




#36 


2.19 


336.0 


153.6 


7,927,234 


83,338,288 




#43 


1.94 


297.6 


153.6 


7,021,269 


90,359,557 





Crys- 
5 tal 
No. 



15 



#47 

#5 

#20 

10 #28 

#46 

#27 

#31 

#19 

#1 

#3 

#10 

#14 

#15 

#48 

#24 

#25 
20 ^ 

#39 
#23 
#41 
#13 
#49 

25 #4 
#8 
#12 
#18 
#26 
#22 

30 #42 
#50 
#17 
#37 
#38 
#40 

35 

#35 
#22 
#30 
#32 
#29 
#18 
#4 
#27 
#33 
#21 
#28 
45 #11 
#16 
#5 
#17 
#31 
#3 
50 #6 
#9 
#10 
#19 
#23 
#26 
55 #24 
#15 
#25 
#20 
#14 
#34 
#7 
#2 
#8 
#12 
#1 
#13 

65 



40 



60 



CRYSTAL SIZE DISTRIBUTION DATA 





Actual 


Actual 




Cumulative 


Cumula- 




Length 


Width 




Sum of 


tive 


L/w 


(L) 


(w) 


(w 2 )(L) 


(w 2 )(L) 


weight % 


O H /l 

3.14 


A OO O 

480.0 


153.6 


A A O O A / O O 

11,324,620 


A f~\A S~ C) A H O O 

101,684,1 77 


14. 


H O ^ 

1.94 


316.8 


A -O i^t 

163.2 


O A O O ' It | O 

8,437,727 


A A f\ A /O A OO A 

110,121,904 




1.71 


278.4 


163.2 


7,414,972 


117,536,876 




/O H O 

2.10 


O? A C S~ 

345.6 


-1 y- O O 

163.2 


O O O A OO O 

9 7 204 ;> 793 


-1 0 S~ O A -1 y^O 

126,741,669 




2.12 


345.6 


163.2 


9,204,793 


H O £~ " ^ /-~ A S~ /O 

135,946,462 


19.1% 


0 0 s~ 

2.06 


0 C C 0 

355.2 


A ' — 7 O O 

172.8 


h 0 ✓'o *r 0 -1 r" 

10,606,215 


-t yl y~ r - O/o S~ ' — 7 'O 

146,552,677 




2.06 


O C C r~\ 

355.2 


A — 7 O C > 

172.8 


h /o s~ r~\ s~ 0 -1 0 

10,606,215 


H C A C t~ 1 » «^\ O 

157,158,892 


22.1% 


1.84 


336.0 


182.4 


11,178,639 


168,337,531 


23.6% 


a a c 

1.85 


■~> C C 0 

355.2 


A OvO O 

192.0 


H O OO /I OOOi 

13,094,092 


HOH A -~7 A /"rt O 

181,431,623 




1.75 


O O O 

336.0 


A C\ O O 

192.0 


Am 0 0 0 0 /i 

12,386,304 


HOO OH O OOO 

193,817,927 




2.15 


412.8 


192.0 


-■t ^ /O -4 -O A C /~\ 

15,217,459 


209,035,381 




H OO 

1.80 


O >i C A 

345.1 


A O O O 

192.0 


HO O^O HOO 

12,740,198 


O O A O O £^ O A 

221,775,584 




1.75 


336.0 


192.0 


A O O 1 — J y " O fO /I 

12,386,304 


O O /I A S~ A <~ » r" 1 ^ 

234,161,884 




1.46 


280.0 


192.0 


10,321,920 


<0 O H H ■ — 7 /"^ O i^\ 

234,172,209 


0 0 />-/ 

32.9% 


1.90 


384.0 


201.6 


15,606^743 


249,778,952 




H O H 

1.71 


O A C S~ 

345.6 


O O H <r" 

201.6 


H /I A /- O^O 

14,046,068 


oof OOO 

263,825,020 




H yl O 

1.43 


f\ 0 0 0 

288.0 


jOI O H 

201.6 


h a oor" 0 fo 

11,705,057 


oof f OO OOO 

275,530,079 




H O 

1.52 


0 00 0 

307.2 


■Ol O H 

201.6 


ho /i or oo/i 

12,485,394 


OOO OH C A O O 

288,015,473 


yl O /I /Ty" 

40.4% 


1.82 


384.0 


211.2 


17,128,488 


305,143,961 




H H f 

1.45 


0 00 0 

307.2 


O -1 H O 

211.2 


H O OO O O Oi H 

13,702,291 


OH i~> O /I Of O 

318,846,752 


44.8% 


1.73 


384.0 


220.8 


18,721,013 


337,567,765 




1.61 


355.2 


220.8 


17,316,937 


354,884,702 


49.8% 


H ' — 7 S~ 

1.76 


vl O O A 

422 .4 


O yl O O 

240.0 


O/l OOO O/IO 

24,330,240 


OOO O A A O A /O 

379,214,942 




1.60 


384.0 


240.0 


22,118,200 


yl A O O O O A /O 

401,333,342 


56.4% 


H r -1 0 

1.53 


0 0 /i 0 

384.0 


O A O 

249.6 


O O OO O O ^ H 

23,923,261 


yl O f O f O O 

425,256,603 


59.7% 


1.62 


422.4 


259.2 


28,378,791 


yl f O .y" O f O i^\ A 

453,635,394 




1.59 


412.8 


259.2 


27,733,819 


481,369,213 


67.6% 


H O /I 

1.74 


O ~~! A A 

374.4 


Oj O O 

268.8 


■OO O £~ -1 y^" O O 

27,051,687 


f OO yl OO OOO 

509,420,900 




--1 y- (O 

1.68 


vl C A r~\ 

451.2 


Oj / " 0 0 

268.8 


OO /'OO O £~ O 

32,600,752 


c a a ooh r~ r\ 

541,021,652 




1.36 


364.8 


268.8 


26,358,054 


567,379,206 


79.7% 


H O O 

1.83 


528.0 


288.0 


/■ O OO /I yt O O 

43,794,432 


y"~ -1 -1 H -O /I A O O 

611,174,138 




1.47 


422.4 


288.0 


■O ^ /~v O ^ C S~ C 

35,035,565 


646,209,683 




1.17 


336.0 


288.0 


27,469,184 


y"" 1 T yl /^b ■ T J y-~ / T 

674,078,867 


94.7% 


1.31 


403.2 


307.2 


■ — r (O ^* /O ■■ — 7 ,0 f 

78,050,725 


■OH O -1 O /~X f /~\ /O 

712,129,592 


100% 








VI- 203 






2.14 


i /I /I 


0 /.Z 


6z>U,ZoU 


^ ?n 1 on 
6 jU,zoO 


U.133 %) 


Z.JO 


1 CO A 


/ 0.0 


1,U / JjOjo 


1 T7/=; 1 1 Q 

1, /Zo,llo 


n 2q 1%, 
u.jy /o 


1 78 


1 53 6 


86 4 

UVJ. Or 


1 146 61 7 


2 872 735 


0 60% 


2 50 


240 0 


96 0 


2 211 840 


5 084 575 




2.50 


240.0 


96.0 


2,211,840 


7,296,415 


1.52% 


1.50 


144.0 


96.0 


1,327,104 


8,623,519 


1.79% 


2.00 


192.0 


96.0 


1,769,472 


10,392,991 




1.82 


192.0 


105.6 


2,141,061 


12,534,052 


2.61% 


3.00 


316.8 


105.6 


3,532,570 


16,066,802 


3.34% 


2.77 


345.6 


124.8 


5,382,733 


21,449,535 


4.46% 


2.00 


249.0 


124.8 


3,887,529 


25,337,064 


5.27% 


2.57 


345.6 


134.4 


6,242,697 


31,579,761 


6.57% 


1.53 


220.8 


144.0 


4,578,508 


36,158,269 


7.52% 


2.06 


316.8 


153.6 


7,474^249 


43,632,519 


9.08% 


1.50 


230.4 


153.6 


5,435,817 


49,068,335 


10.21% 


1.56 


240.0 


153.6 


5,662,310 


54,730,645 


11.38% 


3.12 


508.8 


163.2 


13,551,501 


68,282,146 


14.20% 


2.47 


393.6 


163.2 


10,483,236 


78,765,382 


16.38% 


1.56 


268.8 


172.8 


8,026,324 


86,291,706 


18.05% 


1.50 


259.2 


172.8 


7,739,670 


94,531,376 


19.66% 


1.83 


316.8 


172.8 


9,459,597 


103,990,973 


21.63% 


2.33 


403.2 


172.8 


12,039,487 


116,030,460 


24.14% 


2.28 


393.6 


172.8 


11,752,833 


127,783,293 


26.58% 


2.20 


422.4 


192.0 


15,571,353 


143,354,946 


29.82% 


1.43 


288.0 


201.6 


11,705,057 


155,059,703 


32.25% 


1.95 


412.8 


211.2 


18,413,125 


173,422,828 


36.08% 


1.61 


355.2 


220.8 


17,316,937 


190,789,765 


39.69% 


1.71 


393.6 


230.4 


20,893,925 


211,683,690 


44.03% 


1.71 


393.6 


230.4 


20,893,925 


232,577,615 


48.38% 


1.70 


441.6 


259.2 


29,668,737 


262,246,352 


54.55% 


1.93 


537.6 


278.4 


41,667,526 


303,913,878 


63.22% 


1.72 


480.0 


278.4 


37,203,148 


341,117,026 


70.96% 


1.33 


384.0 


288.0 


31,850,496 


372,917,522 


77.58% 


1.51 


480.8 


316.8 


48,173,875 


421,141,394 


87.60% 


1.57 


528.0 


336.0 


59,619,088 


480,750,485 


100.00% 



5,874,644 



35 



Lab Experiments 

150 grams of an adduct solid containing approximately 30 
weight percent phenol and 70 weight percent bisphenol A 
were charged to a 2 liter, 5 neck glass pot. The glass pot 
included a heating mantle, a steam generator, a sparger, and 
an overhead condenser and receiver. 150 grams of water 
were added to the adduct solid, and the temperature of the 
mixture was slowly increased. The mixture was completely 
liquefied to form an adduct solution when its temperature 
reached 60° C. The heating of the solution was continued 
slowly, and steam sparging was preformed on the solution 
when its temperature approached 100° C. The condensate 
received in the overhead receiver was observed to appear 
milky, indicating a significant presence of phenol in the 
overhead receiver. Sparging was continued until the con- 
densate collected in the overhead receiver ceased to appear 
milky. A sample was taken from the solution in the glass pot 
and analyzed to reveal a residual phenol content of about 5 
weight percent. Steam sparging was continued until a 
sample of the solution in the glass pot was analyzed to reveal 
a residual phenol content of less than 1 weight percent. At 
this time, about 400 grams of condensate had been collected 
in the overhead receiver and the water content of the solution 
in the glass pot exceeded about 20 weight percent. 

About 200 grams of water at a temperature of about 100° 
C. was added to the solution in the glass pot, and the mixture 
was agitated and slowly cooled. A dense cloud of crystals 
was observed when the temperature of the agitated solution 
reached a temperature of about 98° C. The level of agitation 
was increased and a portion of the agitated solution spilled 
through a large outlet on the side of the glass pot into a 
vacuum filter. Crystals were recovered in the filter and 
washed with water at a temperature of about 100° C. in the 
filter. The washed crystals were large, well-shaped rhombic 
crystals having an average length of 2 to 3 millimeters and 
a width of 1 to 1.5 millimeters, with some crystals being 4 
to 5 millimeters long and about 3 millimeters wide. The 
crystals were partially dried overnight in an oven at a 
temperature of about 100° C. and analyzed by vapor pres- 
sure chromatography. The analysis indicated a content of 
impurities of about 175 ppm, with non-detectable levels of 
phenol and the o,p isomer of bisphenol A. A subsequent 
analysis of the sample by a different method yielded the 
following concentrations of impurities: 



Impurity 


Concentration (ppm) 


phenol 


non-detectable 


o,p isomer of bisphenol A 


61 


trisphenol 2 


9 


spirobiindane 


90 


isopropenyl phenol trimei 


240 


unknown impurities 


49 


Total 


449 



The trisphenol 2, spirobiindane, and isopropenylphenol 
trimer are suspected of being contaminants from the Indian 
plant phenol which at the time was severely back- 
contaminated with impurities from the catalytic cracking 
system. 

It is expected that incorporation of a low temperature 
process such as the one described above to result in 
improved purity of product. The product is expected to have 
improved performance in producing high clarity polycar- 
bonate resins compared to BPA produced in many other 
systems. It is further expected that the process described 
herein will not be significantly impacted by thermal and 
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catalytic decomposition of the BPA product. It is expected 
that the BPA product will have a much lower rate of 
formation of impurities and color throughout the entire 
process. The rate of formation of impurities in the process 
may be so low as to increase the useful operational time of 
any given reactor bed between replacement or cleanup of the 
bed. The incorporation of a catalytic cracking system may 
become obsolete because the rate of formation of impurities 
may be so low that the reactor beds can absorb the impurities 
formed over a one to two year period at which time the beds 
may be washed with a wet phenol solution to release the 
heavy impurities for purge before re -commissioning the 
reactor. 

Further modifications and alternative embodiments of 
various aspects of the invention will be apparent to those 
skilled in the art in view of this description. Accordingly, this 
description is to be construed as illustrative only and is for 
the purpose of teaching those skilled in the art the general 
manner of carrying out the invention. It is to be understood 
that the forms of the invention shown and described herein 
are to be taken as the presently preferred embodiments. 
Elements and materials may be substituted for those illus- 
trated and described herein, parts and processes may be 
reversed, and certain features of the invention may be 
utilized independently, all as would be apparent to one 
skilled in the art after having the benefit of this description 
of the invention. Changes may be made in the elements and 
compositions described herein or in the features or in the 
sequence of features of the methods described herein with- 
out departing from the spirit and scope of the invention as 
described in the following claims. 

I claim: 

1. A method of forming solids comprising bisphenol A in 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 

a) removing heat from the stream such that solids com- 
prising bisphenol A are formed in the stream; 

b) creating and controlling turbulence in the stream to a 
selected degree to cause the solids formed in the stream 
to have a mean width exceeding about 160 microns and 
a mean length to width ratio of less than about 5:1; 

and wherein the turbulence is controlled to a level below 
that at which a specified level of secondary nucleation 
would occur. 

2. The method of claim 1 wherein the stream is pumped 
through a solidification chamber. 

3. The method of claim 1, further comprising creating and 
controlling the turbulence in the stream using an agitator. 

4. The method of claim 1, further comprising controlling 
the level of turbulence in the stream to control a fouling rate 
on a cooling surface in a solidification chamber. 

5. The method of claim 1, further comprising recovering 
at least a portion of the solids formed in the stream, and 
wherein the recovered solids are crystals comprising bisphe- 
nol A and having a mean length to width ratio of less than 
about 5:1, as calculated on a cumulative weight basis. 

6. The method of claim 1, further comprising removing a 
portion of the stream and heating the stream portion to a 
temperature above a cloud point to melt at least some of any 
fines present in the stream, and returning the stream portion 
to a solidification chamber. 

7. The method of claim 1, further comprising introducing 
the stream into a solidification chamber comprising a con- 
duit loop. 

8. The method of claim 1, further comprising introducing 
the stream into a solidification chamber comprising a con- 
duit loop, and further comprising circulating the stream 
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through the conduit loop and removing heat from the stream 
as it passes through a shell and tube heat exchanger. 

9. The method of claim 1, further comprising introducing 
the stream into a solidification chamber comprising a vessel, 
and further comprising removing heat from the stream by 5 
contacting the stream in the vessel with a cooling surface in 
the vessel. 

10. The method of claim 1, further comprising introduc- 
ing the stream into a solidification chamber comprising a 
vessel, and further comprising removing heat from the 10 
stream in the vessel by cooling a surface located on the 
exterior of the vessel. 

11. The method of claim 1, further comprising creating 
and controlling the turbulence to reduce a presence of fines 

in the stream. 15 

12. The method of claim 1, further comprising introduc- 
ing the stream into a solidification chamber, and wherein the 
stream is pumped through the solidification chamber with a 
pump having an impeller turning at a speed, and further 
comprising varying the level of turbulence of the stream by 20 
varying the speed of the impeller. 

13. The method of claim 1, further comprising introduc- 
ing the stream into a solidification chamber comprising a 
slurry overflow conduit such that the rate at which the stream 

is introduced into the solidification chamber controls the rate 25 
that the stream exits the solidification chamber through the 
slurry overflow conduit. 

14. The method of claim 1 wherein the solids are recov- 
ered as crystals comprising bisphenol A, the crystals having 

a mean crystal width exceeding about 180 microns. 30 

15. The method of claim 1, further comprising recovering 
at least a portion of the solids in the stream, and wherein the 
recovered solids comprise crystals comprising bisphenol A 
in a cake, the cake having a free liquor content of less than 
about 6 weight percent. 35 

16. The method of claim 1, further comprising recovering 
at least a portion of the solids formed in the stream, and 
wherein the recovered solids are crystals comprising bisphe- 
nol A and at least about 25 weight percent phenol. 

17. The method of claim 1, further comprising contacting 40 
the stream with a cooling surface while the stream has a 
velocity exceeding about 6 feet per second. 

18. The method of claim 1, further comprising sensing the 
temperature of the stream within a solidification zone and 
varying the amount of heat removed from the stream as a 45 
function of the stream temperature within the solidification 
zone. 

19. The method of claim 1, further comprising sensing the 
temperature of the stream within a solidification zone and 
sending a signal from a temperature sensor to an automatic 50 
controller, and using the automatic controller to control the 
heat removed from the stream such that the temperature of 
the stream within the solidification zone is maintained at less 
than about 55° C. 

20. The method of claim 1, further comprising monitoring 55 
fouling that occurs on a cooling surface and adjusting the 
level of turbulence as a function of the fouling. 

21. The method of claim 1, further comprising monitoring 
differential pressure across a portion of a solidification 
chamber, and adjusting the level of turbulence as a function 60 
of the differential pressure. 

22. The method of claim 1, further comprising recovering 
at least a portion of the solids in the stream using a screen 
bowl centrifuge, and washing the recovered solids with 
phenol. 65 

23. The method of claim 1, further comprising overflow- 
ing a portion of the stream to a conduit, the conduit having 



a slurry overflow, and wherein a top of the slurry overflow 
is located at a lower elevation than a top of a solidification 
chamber. 

24. The method of claim 1 wherein the stream comprises 
bisphenol A, phenol, at least about 1 weight percent acetone, 
and at least about 1 weight percent water. 

25. The method of claim 1 wherein the stream comprises 
bisphenol A, phenol, at least about 1 weight percent acetone, 
and at least about 1 weight percent water, and wherein a 
temperature within a solidification chamber is less than 
about 50° C. 

26. The method of claim 1 wherein the stream comprises 
bisphenol A, phenol, at least about 1 weight percent acetone, 
and at least about 1 weight percent water, and wherein the 
stream is an effluent produced from the reaction of phenol 
and acetone in a reactor upstream of a solidification 
chamber, and wherein substantially all of the water and 
acetone present in the effluent leaving the reactor is present 
when the effluent is introduced into the solidification cham- 
ber. 

27. The method of claim 1, further comprising controlling 
the turbulence by adjusting a size of an impeller in a pump 
that is pumping the stream during use. 

28. The method of claim 1, further comprising controlling 
the level of turbulence by adjusting a stroke length in a pump 
that is pumping the stream during use. 

29. The method of claim 1 wherein the stream comprises 
at least 20 weight percent bisphenol A when it is introduced 
into a solidification chamber. 

30. The method of claim 1 wherein the stream comprises 
at least 5 weight percent impurities when it is introduced into 
a solidification chamber. 

31. The method of claim 1 wherein the turbulence is 
creating and controlling with a pump and an agitator. 

32. The method of claim 1, further comprising controlling 
the level of turbulence to substantially inhibit a presence of 
solids having a width of less than about 60 microns. 

33. The method of claim 1, further comprising controlling 
the level of turbulence by adjusting the speed of a blade on 
an agitator that is agitating the stream. 

34. The method of claim 1, further comprising mixing the 
solids with water, the water being at a temperature less than 
about 150° C, thereby reducing the melting point of the 
solids and forming a solution, and further comprising intro- 
ducing the solution into a separation column wherein an 
overhead stream exits the column near the top of the column, 
a bottoms stream exits the column near the bottom of the 
column, and a feed stream enters the column between the 
exiting points of the overhead and bottoms streams. 

35. The method of claim 1, further comprising: 
mixing the solids with water, the water being at a tem- 
perature less than about 150° C, thereby reducing the 
melting point of the solids and forming a solution; 

introducing the solution into a separation column wherein 
an overhead stream exits the column near the top of the 
column, a bottoms stream exits the column near the 
bottom of the column, and a feed stream enters the 
column between the exiting points of the overhead and 
bottoms streams; 

separating sufficient phenol from the solution in the 
column such that the bottoms stream contains less than 
about one weight percent phenol; 

forming solids in at least a portion of the bottoms stream 
and recovering a solid product from such solids, the 
solid product comprising at least about 99 weight 
percent bisphenol A; and 

inhibiting decomposition of bisphenol A by substantially 
avoiding exposure of the bisphenol A to a temperature 
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above about 150° C. at any time where the number of 
moles of phenol present is less than the number of 
moles of bisphenol A present. 

36. The method of claim 1, further comprising separating 
the solids from a liquid, melting at least a portion of the 
solids, and then mixing water with a second solids melt to 
form a solution, the water being at a temperature less than 
about 150° C, and further comprising introducing the solu- 
tion into a separation column wherein an overhead stream 
exits the column near the top of the column, a bottoms 
stream exits the column near the bottom of the column, and 
a feed stream enters the column between the exiting points 
of the overhead and bottoms streams. 

37. The method of claim 1, further comprising: 
separating the solids from a liquid, melting at least a 

portion of the solids, and then mixing water with 
melted solids to form a solution, the water being at a 
temperature less than about 150° C; 

introducing the solution into a separation column wherein 
an overhead stream exits the column near the top of the 
column, a bottoms stream exits the column near the 
bottom of the column, and a feed stream enters the 
column between the exiting points of the overhead and 
bottoms streams; 

separating sufficient phenol from the solution in the 
column such that the bottoms stream contains less than 
about one weight percent phenol; 

forming solids in at least a portion of the bottoms stream 
and recovering a solid product from such solids, the 
solid product comprising at least about 99 weight 
percent bisphenol A; and 

inhibiting decomposition of bisphenol A by substantially 
avoiding exposure of the bisphenol A to a temperature 
above about 150° C. at any time where the number of 
moles of phenol present is less than the number of 
bisphenol A present. 

38. The method of claim 1, further comprising introduc- 
ing the stream into a solidification chamber comprising a 
conduit loop, and further comprising circulating the stream 
through the conduit loop and removing heat from the stream 
as it passes through a shell and tube heat exchanger, and 
wherein a controlled level of turbulence is achieved only 
within tubes of the shell and tube heat exchanger. 

39. The method of claim 1, further comprising separating 
the solids from a liquid, heating the solids to a temperature 
less than about 150° C. to form a melt, and further com- 
prising introducing the melt into a separation column, add- 
ing superheated steam to the column, and reducing the 
phenol content in a bottoms stream of the column to less 
than 1 weight percent. 

40. The method of claim 1, further comprising monitoring 
a temperature difference between a temperature of a cooling 
medium and the stream temperature, and adjusting the level 
of turbulence as a function of the temperature difference, 
wherein adjusting the level of turbulence comprises increas- 
ing the level of turbulence when the temperature difference 
increases. 

41 . A collection of solids formed by the method of claim 
1, the collection comprising solids that comprise bisphenol 
A and phenol, the solids having a mean width exceeding 
about 160 microns and a mean length to width ratio of less 
than about 5:1. 

42. The collection of solids of claim 41 wherein the mean 
width of the solids is greater than about 180 microns and the 
mean length to width ratio of the solids is less than about 3:1. 

43. The collection of solids of claim 41 wherein the mean 
width of the solids is greater than about 200 microns and the 
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mean length to width ratio of the solids is between about 
1.8:1 and about 2:1. 

44. The collection of solids of claim 41 wherein the solids 
comprise at least 25 percent phenol and at least 55 percent 
bisphenol A. 

45. The method of claim 1 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 5:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 160 
microns. 

46. A method of forming solids comprising bisphenol A in 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 

a) removing heat from the stream such that solids com- 
prising bisphenol A are formed in the stream; 

b) creating and controlling turbulence in the stream to a 
selected degree to cause the solids formed in the stream 
to have a mean width exceeding about 160 microns and 
a mean length to width ratio less than about 5:1; 

c) separating at least a portion of the solids from a liquid; 

d) mixing the separated solids with water, the water being 
at a temperature less than about 150° C, thereby 
reducing the melting point of the separated solids and 
forming a solution; and 

e) introducing the solution into a separation column 
wherein an overhead stream exits the column near the 
top of the column, a bottoms stream exits the column 
near the bottom of the column, and a feed stream enters 
the column between the exiting points of the overhead 
and bottoms streams. 

47. The method of claim 46, further comprising: 
seperating sufficient phenol from the solution in the 

column such that the bottoms stream contains less than 
about one weight percent phenol; 
forming solids in at least a portion of the bottoms stream 
and recovering a solid product from such solids, the 
solid product comprising at least about 99 weight 
percent bisphenol A; and 

inhibiting decomposition of bisphenol A by substantially 
avoiding exposure of the bisphenol A to a temperature 
above about 150° C. at any time where the number of 
moles of phenol present is less than the number of 
moles of bisphenol A present. 

48. The method of claim 46 wherein the level of turbu- 
lence is controlled to inhibit inducing substantial secondary 
nucleation above a selected level. 

49. The method of claim 46 wherein the level of turbu- 
lence is controlled to inhibit a presence of fines above a 
selected level. 

50. A method of forming solids comprising bisphenol A in 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 

a) removing heat from the stream such that solids com- 
prising bisphenol A are formed in the stream; 

b) creating and controlling turbulence in the stream to a 
selected degree to cause the solids formed in the stream 
to have a mean width exceeding about 160 microns and 
a mean length to width ratio of less than about 5:1; 

c) separating at least a portion of the solids in the stream 
from a liquid; 

d) melting at least a portion of the solids and mixing water 
with melted solids to form a solution, the water being 
at a temperature less than about 150° C; and 

e) introducing the solution into a separation column 
wherein an overhead stream exits the column near the 
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top of the column, a bottoms stream exits the column 
near the bottom of the column, and a feed stream enters 
the column between the exiting points of the overhead 
and bottoms streams. 

51 . The method of claim 50, further comprising: 5 
separating sufficient phenol from the solution in the 

column such that the bottoms stream contains less than 
about one weight percent phenol; 

forming solids in at least a portion of the bottoms stream 
and recovering a solid product from such solids, the 10 
solid product comprising at least about 99 weight 
percent bisphenol A; and 

inhibiting decomposition of bisphenol A by substantially 
avoiding exposure of the bisphenol A to a temperature 
above about 150° C. at any time where the number of 
moles of phenol present is less than the number of 
moles of bisphenol A present; 

and wherein the level of turbulence is controlled to inhibit 
inducing substantial secondary nucleation above a 
specified level. 

52. The method of claim 50 wherein the level of turbu- 
lence is controlled to inhibit a presence of fines above a 
selected level. 

53. A method of forming solids comprising bisphenol A in 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 

a) removing heat from the stream such that first solids 
comprising bisphenol A are formed in the stream, the 
first solids having a mean length to width ratio greater 
than about 5:1; 

b) creating a level of turbulence in the stream; 

c) controlling the level of turbulence of the stream to: (i) 
break at least some of the first solids into fragments, 
and (ii) initiate formation of second solids from such 
fragments, the second solids comprising bisphenol A 35 
and having a mean length to width ratio of less than 
about 5:1; and 

d) forming second solids comprising bisphenol A and 
having a mean length to width ratio of less than about 
5:1. 40 

54. The method of claim 53 wherein the first solids have 
a length to width ratio of greater than about 3:1, and wherein 
the level of turbulence is controlled to initiate the formation 
of second solids comprising bisphenol A and having a length 

to width ratio of less than about 3:1, and further comprising 45 
recovering at least some solids formed in the stream, and 
wherein the solids recovered are crystals comprising bisphe- 
nol A and having a mean length to width ratio of less than 
about 3:1, 

55. The method of claim 53, wherein the first solids have 50 
a length to width ratio of greater than about 2.5:1 and the 
second solids have a length to width ratio of less than about 
2.5:1, and further comprising recovering at least a portion of 
the solids formed in the stream, the recovered solids com- 
prising bisphenol A crystals having a mean length to width 55 
ratio of less than about 2.5:1. 

56. The method of claim 53 wherein the first solids have 
a length to width ratio of greater than about 2:1, and wherein 
the level of turbulence is adjusted to form second solids 
having a length to width ratio of between about 2:1 and 60 
about 1.8:1, and further comprising recovering at least a 
portion of the solids formed in the stream, the recovered 
portion comprising bisphenol A crystals having a mean 
length to width ratio of between about 2:1 and about 1.8:1. 

57 . A method of forming solids comprising bisphenol A in 65 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 



a) introducing the stream into a solidification chamber; 

b) removing heat from the stream such that first solids 
comprising bisphenol A are formed in the stream, the 
first solids having a mean length to width ratio greater 
than about 5:1; 

c) creating a level of turbulence in the stream; 

d) controlling the level of turbulence of the stream to: (i) 
break at least some of the first solids into fragments, (ii) 
initiate formation of second solids from such 
fragments, the second solids comprising bisphenol A 
and having a mean length to width ratio of less than 
about 5:1, and (iii) inhibit a presence of fines above a 
selected level; and 

e) forming second solids comprising bisphenol A and 
having a mean length to width ratio of less than about 
5:1. 

58. A method of forming solids comprising bisphenol A in 
a stream comprising bisphenol A and phenol, the method 
comprising: 

(a) removing heat from the stream such that solids com- 
prising bisphenol A are formed in the stream; 

(b) creating and controlling turbulence in the stream to a 
selected degree to reduce the mean length to width ratio 
of the solids and to increase the mean size of the solids; 

(c) recovering at least a portion of the solids formed in the 
stream; 

and wherein the turbulence is promoted to a level below that 
at which a selected level of secondary nucleation would 
occur. 

59. The method of claim 58 wherein the turbulence is 
created and controlled to substantially inhibit the presence of 
solids having a width of less than about 60 microns. 

60. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 3:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 200 
microns. 

61. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the solids 
formed in the stream have a mean length to width ratio less 
than about 5:1 as measured on a cumulative width basis, and 
such that the solids formed in the stream have a mean width 
exceeding about 160 microns. 

62. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 4:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 180 
microns. 

63. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 3:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 180 
microns. 

64. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 2:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 180 
microns. 

65. The method of claim 58, further comprising using a 
pump to create and control turbulence of the stream in a 
solidification system, and wherein the pump is located 
within a zone of the solidification system where the forma- 
tion and growth of the solids is inhibited. 
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66. The method of claim 58, further comprising using an 
agitator comprising a blade to create and control the turbu- 
lence. 

67. The method of claim 58, further comprising using a 
static device within a solidification chamber to create and 
control the turbulence. 

68. The method of claim 58 wherein the turbulence is 
created and controlled by passing the stream through a 
portion of a solidification system at a velocity of greater than 
about 5 feet per second. 

69. The method of claim 58 wherein the turbulence is 
created and controlled by operating a motor of a pump at 
greater than about 150 revolutions per minute. 

70. The method of claim 58, further comprising increas- 
ing a supersaturation level of bisphenol A as the turbulence 
is increased. 
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71. The method of claim 58 wherein the degree to which 
turbulence is created and controlled is sufficient such that 
any increase in turbulence would induce secondary nucle- 
ation. 

72. The method of claim 58 wherein a sufficient level of 
turbulence is created and controlled such that the recovered 
solids have a mean length to width ratio less than about 3:1 
as measured on a cumulative width basis, and such that the 
recovered solids have a mean width exceeding about 220 
microns. 

73. The method of claim 37 wherein the level of turbu- 
lence located is a maximum level of turbulence that occurs 
without the presence of the selected amount of secondary 
nucleation. 

74. The method of claim 37 wherein the level of turbu- 
lence is located such that substantially no second nucleation 
occurs. 



